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Abstrak 
 
Koreksi pelebaran puncak dan 2θ0 pada analisis difraksi sinar-x untuk beberapa 
instrumen telah dilakukan dengan menggunakan Yttrium Oxida yang telah dikalsinasi 
pada 1100 ᵒC selama 1 jam dan LaB6 NIST SRM 660b. Penelitian ini dilakukan untuk 
menentukan pelebaran puncak oleh instrumen dan posisi titik nol dari skala 2θ untuk 
beberapa difraktometer yaitu Philips X-Pert MPD di LPPM – ITS (X1), X-Pert Pro-MPD 
di Teknik Material ITS (X2), Rigaku MiniFlex 2 di Laboratorium Mikrostruktur UNM 
Makassar (X3) dan Shimadzu XRD-7000 Maxima-X di Universitas Hasanuddin 
Makassar. Penentuan pelebaran puncak dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak 
Fityk untuk metode puncak tunggal dan MAUD untuk metode Rietveld. Penelitian ini 
menunjukkan setiap instrumen memiliki karakteristik pelebaran puncak yang berbeda 
diindikasikan dengan nilai parameter Cagliotti (U, V, dan W) dan nilai Gaussian yang 
berbeda untuk setiap instrumen, yaitu untuk instrumen Philips X-Pert MPD di 
Laboratorium Energi LPPM ITS diperoleh nilai U=0,0127, V=-0.007 dan W=0,0117. 
Untuk difraktometer Philips X'Pert Pro di Teknik Material ITS diperoleh nilai U=0,0121, 
V=-0.012 dan W=0,0212. Difraktometer Rigaku MiniFlex-2 di UNM Makassar memiliki 
karakteristik nilai U=0,0131, V=-0,006 dan W=0,0260. Sedangkan untuk instrumen 
Shimadzu XRD-7000 Maxima-X memiliki nilai karakteristik U=0,0285, V=-0,054, dan 
W=0,0442. Selanjutnya, karakteristik pelebaran puncak ini dapat diumpankan ke 
perangkat lunak MAUD untuk analisis ukuran dan regangan. Untuk memastikan 
reliabilitas karakteristik yang telah diperoleh dilakukan pengujian XRD untuk sampel 
nanomaterial yaitu spinel dan MgTiO3. Penelitian ini mengkonfirmasi bahwa estimasi 
ukuran kristal untuk sampel nanomaterial yang diukur dengan menggunakan beberapa 
instrumen memiliki kemiripan hingga 95%. Di lain pihak, penentuan koreksi 2θ0 
dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak Fityk dan Rietica untuk analisis 
Rietveld. Hasil ini menunjukkan bahwa setiap instrumen memiliki koreksi titik nol yang 
berbeda yaitu -0.02125 untuk Philips X-Pert MPD di LPPM-ITS, -0,04915 untuk Philips 
X-Pert Pro-MPD di Teknik Material ITS, dan -0,12905 untuk Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X di Universitas Hasanuddin Makassar. Analisis lebih lanjut dilakukan dengan 
menggunakan material yttria menunjukkan bahwa estimasi parameter kisi memiliki 
akurasi lebih dari 1:50.000. Nilai-nilai ini menunjukkan angka yang mendekati referensi 
dan menunjukkan bahwa koreksi pelebaran puncak dan 2θ0 telah terpenuhi.  
 
Kata kunci: Pelebaran puncak instrumen, koreksi 2θ0, analisis regangan-
ukuran, Difraksi Sinar-x, Karakterisasi Nanomaterial, Parameter kisi 
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Abstract 
 
X-ray diffraction-line broadening and 2θ0 correction for several instruments has 
been done using annealed yttrium oxide (Y2O3) powders and LaB6 NIST SRM 660b. 
This investigation was to determine the instrumental broadening  and zero point of 
four diffractometers, i.e. Philips X-Pert MPD in LPPM – ITS (X1), X-Pert MPD in 
the Department of Materials Engineering ITS (X2), Rigaku MiniFlex 2 in the 
Microstructure Laboratory of UNM Makassar (X3) and Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X in Unhas Makassar. The yttrium oxide powder as the standard material 
was prepared by annealing the as-received powder at 1100°C for 1h. The XRD line 
broadening determination was performed using Fityk for single line and MAUD for 
the Rietveld method. This investigation showed that the XRD FWHMs of this 
material were minimum as compared to those of other powders. Therefore, these 
broadening characteristics can be implemented in size-strain determination including 
in MAUD software for each instrument. To ensure the reliability of the 
implementation we measured XRD data from spinel and MgTiO3 nanomaterial 
samples. This investigation confirmed that XRD data for these nanomaterials gave an 
average crystallite size at above 95% similarity measured by the above three different 
instruments. At the same time, 2θ0 determination was performed using Fityk for 
single line and Rietica for the Rietveld method. This investigation showed that each 
XRD instruments in this study exhibits a specific zero point correction, i.e. -0.02125 
for Philips X-Pert MPD in LPPM-ITS, -0,04915 for Philips X-Pert Pro-MPD in the 
Department of Materials Engineering ITS, and -0,12905 for Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X in Universitas Hasanuddin Makassar. Further analysis to the tested 
material shows that the estimated lattice parameters shows that the accuracy more 
than 1:50.000. These values, however, are minute and quite similar, emphasizing that 
the intrumental profile and 2θ0 corrections are satisfactory. 
 
Keywords: Line Broadening, 2θ0 Correction, Size-Strain Analysis, X-Ray 
Diffraction, Lattice Parameters 
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BAB 1 
PENDAHULUAN 
 
 
1.1 Latar Belakang 
 Difraksi sinar-x merupakan salah satu teknik karakterisasi yang sering 
digunakan di berbagai penelitian bidang material (O’Connor & Jaklevic, 1981; 
Zhong dkk., 2009). Pengukuran difraksi serbuk dengan difraktometer sinar-x ini 
akan menghasilkan data berupa pola difraksi yang memberikan informasi data 
pengukuran sudut 2𝜃𝜃 dan intensitas pada sudut-sudut yang berkaitan. Pola difraksi 
ini akan memberikan gambaran puncak-puncak difraksi pada sudut-sudut tertentu, 
sesuai dengan karakteristik material yang diamati dan dapat memberikan tiga 
informasi penting, yaitu posisi, tinggi (intensitas) serta bentuk dan lebar puncak 
difraksi. Informasi yang diperoleh ini selanjutnya dapat dianalisis dan 
dipergunakan untuk mengidentifikasi fase material, menentukan komposisi fasa, 
ukuran kristal, struktur kristal, efek regangan dan beberapa kegunaan lainnya yang 
akan sangat membantu dalam analisis performa suatu bahan yang direkayasa.  
 Suatu puncak difraksi memiliki profil puncak sebagai fungsi 2𝜃𝜃 yang 
disimbolkan h merupakan hasil konvolusi (⨂) dari fungsi profil instrumen (g) dan 
fungsi profil spesimen f (Le Bail, 2008) seperti yang diilustrasikan pada Gambar 
1.1. Salah satu parameter yang berkontribusi terhadap fungsi profil spesimen (f) 
adalah ukuran kristal dan efek regangan (Klug & Alexander, 1974; Scardi, 2008). 
Analisis ukuran kristal dan efek regangan merupakan hal yang sangat penting 
dalam rekayasa nanomaterial karena berkaitan dengan evaluasi sifat-sifat 
nanomaterial yang telah dibuat seperti sifat optik, listrik dan sifat kimianya 
(Sivasankaran dkk., 2011). Penentuan profil spesimen f ini dilakukan dengan cara 
mengekstrak f dari h yang kemudian disebut dekonvolusi. Ada dua metode 
dekonvolusi yang dapat dilakukan, yaitu dengan metode konvensional berupa 
analisis Fourier profil puncak difraksi atau dengan metode yang lebih modern 
menggunakan sistem komputerisasi yang lazim digunakan di era ini, yaitu 
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pencocokan pola difraksi dengan fungsi profil puncak atau model (profile fitting) 
(Scardi & Leoni, 2006).  
 Untuk memperoleh hasil analisis regangan-ukuran pada difraksi serbuk 
yang lebih akurat diperlukan pengetahuan mengenai bentuk profil puncak yang 
berasal dari instrumen (profil g). Profil g berasal dari efek optik difraktometer dan 
distribusi panjang gelombang radiasi yang menyebabkan adanya pelebaran 
puncak oleh instrumen, sehingga memungkinkan adanya perbedaan karakteristik 
antara satu instrumen dengan instrumen lainnya. Ada dua cara yang dapat 
dilakukan untuk menentukan profil instrumen g, yaitu dengan memodelkan 
parameter-parameter fundamental secara matematis atau dengan melakukan 
pengukuran data difraksi menggunakan material standar. Material standar yang 
dipilih diharapkan tidak memiliki kontribusi pada efek pelebaran yang disebabkan 
oleh spesimen atau, dengan kata lain, yang memiliki efek pelebaran puncak 
minimum.  
 Pembuatan material standar untuk menentukan profil instrumen ini 
sebelumnya telah dilakukan di beberapa tempat, misalnya di Curtin University 
 
 
Gambar 1.1 Ilustrasi Kontribusi Profil Instrumen (g) pada Profil Puncak 
Difraksi Terukur (h) (Pratapa, 2009) 
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yang menggunakan material standar LaB6 dan MgO (Pratapa & O’Connor, 2002). 
Hal yang sama sebelumnya juga telah dilakukan di ITS dengan mengembangkan 
material standar yttria (Y2O3) (Nurhayati & Pratapa, 2008). Karakteristik material 
standar ini telah dimanfaatkan untuk berbagai keperluan analisis data difraksi, 
termasuk perkiraan ukuran kristal beberapa nanomaterial serbuk, misalnya MgO 
(Hartono & Pratapa, 2009), Fe3O4 (Darminto, 2011; Mashuri dkk., 2011), TiO2 
(Widhayani, 2011), MgTiO3 (Istianah, 2011; Sari, 2014), dan spinel MgAl2O4 
(Umamah, 2014). Dengan menggunakan perangkat lunak MAUD berbasis analisis 
Rietveld, telah diketahui bahwa estimasi ukuran kristal tersebut memiliki akurasi 
yang baik, seperti yang telah dilaporkan sebelumnya (Pratapa dkk., 2010). 
Penelitian ini dimaksudkan untuk mengembangkan lebih jauh penggunaan 
material standar tersebut agar lebih banyak instrumen difraktometer sinar-x yang 
dapat dimanfaatkan untuk estimasi ukuran kristal nanomaterial. 
 Oleh karenanya, material yttria standar yang telah dikembangkan oleh 
peneliti sebelumnya tersebut akan digunakan untuk menentukan karakteristik 
lebar dan bentuk puncak pola difraksi XRD di empat tempat, yaitu Laboratorium 
Energi LPPM ITS (sebagai acuan), Teknik Material ITS, Laboratorium 
Mikrostruktur Jurusan Fisika UNM Makassar dan Pusat Sains Fakultas MIPA 
Universitas Hasanuddin Makassar. Karakteristik lebar puncak profil keempat 
instrumen ini selanjutnya akan di-import ke program MAUD (Luterotti, 2006), 
sehingga dapat digunakan untuk karakterisasi nanomaterial yang lebih akurat di 
tiga tempat tersebut. 
Selain lebar puncak, karakteristik 2θ0 dari instrumen yang digunakan juga 
akan ditentukan dalam penelitian ini. Ilustrasi pengukuran 2θ ditunjukkan oleh 
Gambar 1.2. Penentuan koreksi 2θ0 dilakukan dengan harapan ke depannya hasil 
analisis parameter kisi yang diperoleh dari instrumen tersebut memiliki tingkat 
akurasi yang baik. Salah satu contoh penentuan koreksi 2θ0 untuk akurasi 
parameter kisi telah dilakukan sebelumnya di Curtin University dengan 
menggunakan material standar LaB6 (O’Connor & Pratapa, 2002). Hasil koreksi 
pada tiap instrumen akan diimplementasikan pada perangkat lunak Rietica 
(Hunter & Howard, 1997) dan diujikan untuk beberapa material.  
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1.2 Perumusan Masalah 
Perumusan masalah dalam penelitian ini adalah: 
1. Bagaimana karakteristik pelebaran puncak dari setiap instrumen yang 
digunakan? Seberapa akurat hasil estimasi ukuran kristal menurut 
instrumen-instrumen uji yang digunakan? 
2. Berapa koreksi 2𝜃𝜃0 untuk tiap instrumen? Seberapa akurat hasil 
pengukuran parameter kisi dari tiap instrumen yang digunakan? 
 
1.3 Tujuan Penelitian 
Tujuan yang diharapkan dari penelitian ini adalah: 
1. Menentukan pelebaran profil puncak 4 instrumen menggunakan material 
standar yttrium oxide (Y2O3) melalui metode pencocokan puncak difraksi 
(profile fitting) dan memanfaatkannya untuk estimasi ukuran kristal 
nanomaterial 
2. Menentukan koreksi 2𝜃𝜃0 dari 4 instrumen untuk penentuan parameter kisi 
beberapa material uji beserta akurasinya 
 
 
 
 
Gambar 1.2 Ilustrasi Geometri Difraktometer Sinar-X  
 
θ 
2θ 
Sampel 
Detektor 
sinar-X 
Sumber 
sinar-X 
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1.4 Batasan Masalah 
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah: 
1. Spesimen standar yang digunakan adalah yttria dengan suhu kalsinasi 
1100 oC dan serbuk LaB6 (sebagai referensi). 
2. Program analisis yang digunakan adalah Fityk, Match!2, Rietica, dan 
MAUD. 
3. Material uji untuk penentuan ukuran kristal adalah serbuk spinel MgAl2O4 
(Umamah, 2014) dan serbuk MgTiO3 (Sari, 2014), sedangkan untuk 
penentuan parameter kisi adalah yttria yang telah dikalsinasi pada suhu 
1100 oC (Nurhayati & Pratapa, 2008). 
 
1.5 Manfaat Penelitian 
Manfaat dilakukannya penelitian ini adalah: 
1. Mengembangkan penelitian dan penguasaan pada bidang material 
terutama berkaitan dengan analisis data difraksi yang bermanfaat untuk 
karakterisasi nanomaterial menggunakan difraksi sinar-x.  
2. Memberikan kontribusi bagi peneliti selanjutnya yang menggunakan 
instrumen yang telah diteliti karakteristik profil instrumennya sehingga 
hasil analisis yang diperoleh peneliti selanjutnya lebih akurat.  
3. Menghasilkan artikel ilmiah yang dapat memberikan informasi mengenai 
koreksi pelebaran puncak instrumen yang berkaitan dengan penentuan 
ukuran kristal dan koreksi sudut 2𝜃𝜃0 yang berkaitan dengan akurasi 
parameter kisi.  
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“Halaman Ini Sengaja Dikosongkan” 
 
 BAB 2 
KAJIAN PUSTAKA DAN DASAR TEORI 
 
 
2.1 Difraksi Sinar-x  
 Studi intensif mengenai difraksi sinar-x diawali tahun 1912 oleh Laue. 
Sinar-x adalah suatu radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang (λ ≈ 0,1 
nm) yang lebih pendek dari panjang gelombang cahaya tampak (λ = 400-800 nm). 
Apabila elektron ditembakkan dengan energi tinggi dalam suatu ruang vakum 
mengarah ke sebuah target logam, maka akan dihasilkan sinar-x. Radiasi yang 
dipancarkan dapat dipisahkan menjadi dua komponen, yaitu spektrum kontinu 
dengan rentang panjang gelombang yang lebar dan spektrum garis sesuai 
karakteristik logam yang ditembak (Cullity & Stock, 2001). Berdasarkan gejala 
yang ditimbulkan, Laue mengusulkan teori yang menyatakan bahwa, jika berupa 
gelombang, sinar-x dipastikan memiliki panjang gelombang yang sangat kecil 
(dalam orde sepersepuluh nm). Dengan demikian, sinar-x dapat dihamburkan oleh 
material kristalin dan berhasil dibuktikan secara eksperimen oleh Laue (Guinier, 
1963).  
 Difraksi adalah peristiwa terhamburnya gelombang oleh adanya suatu 
gangguan (misalnya kisi), diikuti oleh hamburan ke segala arah yang 
menimbulkan penguatan dan pelemahan pada kondisi tertentu (Pratapa, 2009). 
Prinsip kerjanya, yaitu ketika sinar-x yang monokromatik jatuh pada sebuah 
kristal maka sinar-x tersebut akan dihamburkan ke segala arah, tetapi karena 
keteraturan letak atom-atom dalam kristal maka pada arah tertentu saja gelombang 
hambur akan berinterferensi konstruktif dan pada arah lainnya akan 
berinterferensi destruktif (Cullity & Stock, 2001). Elektron dan Neutron memiliki 
panjang gelombang yang sebanding dengan dimensi atomik sehingga radiasi 
sinar-x dapat digunakan untuk menginvestigasi material kristalin. Teknik difraksi 
memanfaatkan radiasi yang terpantul dari berbagai sumber seperti atom dan 
kelompok atom dalam kristal. Ada beberapa macam difraksi yang dipakai dalam 
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studi material, yaitu: difraksi sinar-x, difraksi neutron dan difraksi elektron. 
Namun yang sekarang umum dipakai adalah difraksi sinar-x dan elektron.  
 Difraksi terjadi jika ada kesetaraan orde geometris antara panjang 
gelombang dengan lebar kisi. Hasil penguatan hamburan menggambarkan 
karakter dari penghambur atau gangguan itu. Jika berkas dengan panjang 
gelombang seorde dengan jarak antar bidang kristal ditembakkan ke suatu 
material kristal, maka akan terjadi difraksi kristal. Prinsip dasar difraksi adalah 
terpenuhinya Hukum Bragg yang persamaannya adalah: 
 2𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘 sin 𝜃𝜃ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝜆𝜆    (2.1) 
 
dengan 𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘  adalah jarak antar bidang kristal (hkl) dan 2𝜃𝜃ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘  adalah sudut 
difraksi. Persamaan ini memberikan posisi-posisi puncak Bragg berbentuk fungsi 
delta yang 'tidak mempunyai lebar', sedangkan kristal dengan ukuran berhingga 
menghasilkan puncak-puncak Bragg dengan lebar berhingga yang ditunjukkan 
pada gambar 2.1a (Pratapa, 2009). Selanjutnya. Hukum Bragg menyatakan 
kondisi geometris ideal difraksi, ini menunjukkan bahwa dimensi kristal dapat 
dianggap sebagai tak terbatas dibandingkan dengan jarak antara dua pusat 
difraksi, jika efek ukuran memperluas puncak Bragg (Le Bail, 2008). 
 
2.2 Pelebaran Puncak Difraksi Sinar-x 
 Sebuah puncak difraksi dapat memberikan tiga informasi, yaitu posisi, 
tinggi (intensitas) serta lebar dan bentuk puncak diffraksi. Lebar dan bentuk 
puncak difraksi dapat diterangkan dalam bentuk fungsi bentuk puncak 𝜑𝜑 yang 
dapat berupa fungsi Gaussian, Lorentzian, Voigt, Pseudo-Voigt dan lainnya. Pada 
analisis bentuk puncak difraksi, pendekatan fungsi Pseudo-Voigt dan fungsi Voigt 
merupakan fungsi yang sering digunakan sebagai pendekatan dalam analisis 
difraksi sinar-x (McCusker dkk., 1999). Fungsi Gaussian dapat dinyatakan 
sebagai 𝑓𝑓𝐺𝐺 =  𝐼𝐼0𝑒𝑒−𝑥𝑥2 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹2�  sedangkan fungsi Lorentzian dinyatakan sebagai 
𝑓𝑓𝐿𝐿 = 𝐼𝐼0
�1−𝑥𝑥2 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹2� �. Fungsi Voigt sendiri merupakan konvolusi dari fungsi 
Lorentzian dan Gaussian (Ahtee dkk., 1984). Sebuah puncak difraksi terukur yang 
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disimbolkan h merupakan konvolusi (⨂) dari fungsi profil instrumen (g) dan 
fungsi profil spesimen f (Scardi & Leoni, 2006) atau dapat dinyatakan sebagai 
berikut: 
 
ℎ = 𝑓𝑓⨂𝑔𝑔 + 𝐿𝐿     (2.2) 
 
dimana L merupakan profil latar (Gambar 2.1b). 
 
Gambar 2.1 (a) Pola difraksi ideal menurut syarat Bragg dan pola difraksi terukur 
sebenarnya, (b) profil puncak difraksi terukur (h) dan profil kontribusi dari 
instrumen (g) dianggap dapat dinyatakan dengan fungsi profil pseudo-Voigt 
(Pratapa, 2011) 
 
 Ukuran kristal dan efek regangan merupakan salah satu kontributor pada 
fungsi profil spesimen (f), untuk menentukannya profil f harus diekstrak dari h 
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dengan melakukan dekonvolusi yang dapat diperkirakan dengan analisis Fourier 
profil puncak difraksi atau dengan metode yang sekarang lazim digunakan, yaitu 
pencocokan pola difraksi dengan fungsi profil puncak atau model (profile fitting) 
(Scardi & Leoni, 2006). kontribusi profil spesimen pada pelebaran puncak difraksi 
diklasifikasikan menjadi dua, yaitu pelebaran karena ukuran butir yang kecil 
sehingga mengakibatkan radiasi sinar-x tidak terdifraksi secara koheren dan 
pelebaran karena komponen regangan yang mempresentasikan terjadinya 
dislokasi atom dalam butir (Van Berkum, 1996).  
 Formula Scherrer adalah metode yang paling sederhana untuk menghitung 
ukuran kristalit dan dapat diaplikasikan hanya ketika tidak ada regangan pada 
material uji. Metode analitik lainnya seperti analisis Williamson-Hall (W-H) dan 
Warren-Averbach (W-A) pada umumnya digunakan untuk menentukan regangan 
dan ukuran kristallit dari nanomaterial (Sivasankaran dkk., 2011). Ukuran 
kristalin ditentukan berdasarkan pelebaran puncak difraksi sinar-x yang muncul. 
Metode ini sebenarnya memprediksi ukuran kristalin dalam material, bukan 
ukuran partikel. Jika suatu partikel mengandung sejumlah kristal yang kecil-kecil 
maka informasi yang diberikan metode Scherrer adalah ukuran kristalin tersebut 
bukan ukuran partikel. Untuk partikel berukuran nanometer, biasanya satu partikel 
hanya mengandung satu kristalit. Dengan demikian, ukuran kristallinitas yang 
diprediksi dengan metode Scherrer juga merupakan ukuran partikel. Berikut ini 
adalah persamaan Scherrer (Langford & Wilson, 1978) yang dipublikasikan pada 
tahun 1918: 
 
𝐵𝐵 (2𝜃𝜃) = 𝐾𝐾𝜆𝜆
𝐿𝐿 𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐  𝜃𝜃    (2.3) 
  
 Berdasarkan metode ini, makin kecil ukuran kristalit maka makin lebar 
puncak difraksi yang dihasilkan, seperti diilustrasikan pada Gambar 2.2. Kristal 
yang berukuran besar dengan satu orientasi menghasilkan puncak difraksi yang 
mendekati sebuah garis vertikal. Kristalites yang sangat kecil menghasilkan 
puncak difraksi yang sangat lebar. Lebar puncak difraksi tersebut akan 
memberikan informasi tentang ukuran kristalit. Hubungan antara ukuran kristalit 
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dengan lebar puncak difraksi sinar-x dapat diaproksimasikan dengan Persamaan 
Scherrer. 
 Persamaan Scherrer mengindikasikan bahwa makin lebar puncak difraksi 
maka semakin kecil ukuran kristalit. Puncak difraksi dihasilkan oleh interferensi 
secara konstruktif cahaya yang dipantulkan oleh bidang bidang kristal. Hubungan 
antara ukuran kristalit dengan lebar puncak difraksi sinar-x dapat 
diaproksimasikan dengan Persaman Scherrer yang dinyatakan sebagai berikut: 
 
𝐷𝐷 ≈
𝜆𝜆
𝐵𝐵 cos 𝜃𝜃     (2.4) 
 
dengan: 
• Crystallite size (satuan: nm) dinotasikan dengan symbol (D) 
•  FWHM (Line broadening at half the maximum intensity), nilai yang dipakai 
adalah nilai FWHM setelah dikurangi oleh instrumental line broadening 
(satuan: radian) dinotasikan dengan symbol (B) 
•  Bragg’s Angle dinotasikan dengan symbol (θ) 
• X-Ray wavelength dinotasikan dengan symbol (λ), dalam angstrom 
• K Adalah nilai konstanta Shape Factor (0.8-1) dinotasikan dengan symbol (K) 
 
 Untuk memperoleh hasil estimasi ukuran kristal dengan lebih akurat maka, 
nilai FWHM harus dikoreksi oleh "Instrumental Line Broadening" berdasarkan 
persamaan berikut (Langford & Wilson, 1978; Pratapa dkk., 2002). 
 
𝐵𝐵 = �𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑘𝑘𝑒𝑒 − 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝑐𝑐𝑠𝑠𝑆𝑆𝑠𝑠𝑑𝑑𝑆𝑆𝑠𝑠𝑑𝑑     (2.5) 
 
FWHMsample adalah lebar puncak difraksi puncak pada setengah maksimum dari 
sampel benda uji dan FWHMstandard adalah lebar puncak difraksi material standard 
yang sangat besar puncaknya berada di sekitar lokasi puncak sample yang akan 
dihitung.  
 Kristalit yang kecil menghasilkan puncak yang lebar disebabkan karena 
kristalit yang kecil memiliki bidang pantul sinar-x yang terbatas. Puncak difraksi 
dihasilkan oleh interferensi secara konstruktif cahaya yang dipantulkan oleh 
bidang-bidang kristal. Pada pembahasan mengenai interferensi gelombang 
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diperoleh bahwa makin banyak jumlah celah interferensi maka makin sempit 
ukuran garis frinji pada layar. Interferensi celah banyak dengan jumlah celah tak 
berhingga menghasilkan frinji yang sangat tipis tetapi sangat terang. Jumlah celah 
yang sangat banyak identik dengan kristalit yang ukuran besar. Karena difraksi 
sinar-x pada dasarnya adalah interferensi oleh sejumlah sumber maka hubungan 
antara lebar puncak difraksi dan ukuran kristal dapat diprediksi berdasarkan 
perumusan interferensi celah banyak.  
2.3  Metode Analisis Ukuran dan Regangan 
 Di dalam menganalisis profil puncak, terdapat dua pengukuran penting, 
yaitu posisi puncak dan lebar puncak. Posisi puncak ditentukan oleh persamaan 
berikut: 
〈2𝜃𝜃〉 = ∫2𝜃𝜃∙𝐼𝐼(2𝜃𝜃)𝑑𝑑(2𝜃𝜃)
∫ 𝐼𝐼(2𝜃𝜃)𝑑𝑑(2𝜃𝜃)      (2.6) 
 
Lebar puncak ditentukan dengan persamaan-persamaan berikut: 
1. Full Width at Half Maximum (FWHM), lebar keseluruhan dari profil 
puncak pada setengah intensitas maksimum yang diukur diatas 
background seperti ditunjukkan pada Gambar 2.2 
 
𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 = 2𝜃𝜃2 − 2𝜃𝜃1    (2.7) 
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Gambar 2.2 Profil puncak difraksi yang mengilustrasikan definisi puncak 
dan FWHM (Speakman, 2007) 
 
2. Integral breadth (𝛽𝛽), jumlahan intensitas secara keseluruhan dari profil 
puncak di atas background dibagi dengan tinggi puncak Ip seperti 
ditunjukkan pada Gambar 2.3 
𝛽𝛽 = 𝐼𝐼
𝐼𝐼𝑆𝑆
∫ 𝐼𝐼(2𝜃𝜃)𝑑𝑑(2𝜃𝜃)    (2.8) 
 
Gambar 2.3 Profil puncak difraksi yag mengilustrasikan definisi integral 
breadth  
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3. Variansi, standar deviasi dari elemen-elemen penyusun profil puncak 
   𝐹𝐹 = 〈(2𝜃𝜃 − 〈2𝜃𝜃〉)2〉     (2.9)       = ∫(2𝜃𝜃−〈2𝜃𝜃〉)2 ∙𝐼𝐼(2𝜃𝜃)𝑑𝑑(2𝜃𝜃)
∫ 𝐼𝐼(2𝜃𝜃)𝑑𝑑(2𝜃𝜃)   
 
Tabel 2.1 Profile Shape Function (PSF) yang Digunakan dalam Penelitian ini 
(Pratapa & O’Connor, 2002) 
No Profile Shape Function 
(PSF) 
Bentuk Matematis 
1.  
 
2.  
 
 
3. 
 
4. 
Gaussian 
 
Lorentzian 
 
 
Pseudo - Voigt 
 
Voigt 
𝐼𝐼𝐺𝐺(𝑥𝑥) =  𝐼𝐼0𝑒𝑒−𝑥𝑥2 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹2�  
 
𝐼𝐼𝐿𝐿(𝑥𝑥) = 𝐼𝐼0
�1 − 𝑥𝑥2 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹2� � 
 
𝐼𝐼𝑆𝑆𝑝𝑝 (𝑥𝑥) = 𝜑𝜑𝐼𝐼𝐺𝐺(𝑥𝑥) + (1 −𝜑𝜑)𝐼𝐼𝐿𝐿(𝑥𝑥) 
 
𝐼𝐼𝑝𝑝 = 𝐼𝐼(0) 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿 𝑅𝑅𝑒𝑒 �erf�𝜋𝜋1 2⁄ 𝑥𝑥𝛽𝛽𝐺𝐺 + 𝑖𝑖𝑘𝑘�� 
 
2.3.1 Metoda Williamson-Hall 
 Analisis Williamson- Hall merupakan metode integral breadth  sederhana 
dimana pelebaran karena ukuran dan regangan didekonvolusikan dengan 
mempertimbangkan lebar puncak sebagai fungsi 2𝜃𝜃 (Khorsand Zak dkk., 2011). 
Metoda Williamson Hall mengasumsikan bahwa kontribusi pelebaran puncak 
yang disebabkan oleh spesimen (pelebaran karena ukuran dan regangan) terhadap 
profil puncak keduanya adalah Lorentzian. Pelebaran karena ukuran partikel (size 
broadening) pada posisi Bragg 𝜃𝜃𝑖𝑖  mengikuti persamaan Scherrer (dengan K=1) 
 
𝛽𝛽𝐷𝐷 = 𝜆𝜆𝐷𝐷 cos 𝜃𝜃𝑖𝑖    (2.10) 
 
sedangkan regangan (strain broadening) diungkapkan dalam persamaan 
     𝛽𝛽𝜀𝜀 = 𝜆𝜆𝐷𝐷 + 4𝜖𝜖 tan𝜃𝜃𝑖𝑖      (2.11) 
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Dengan membuat plot 𝛽𝛽 cos 𝜃𝜃 terhadap 4𝜖𝜖 tan𝜃𝜃, maka ukuran kristal dapat 
diperoleh dari nilai perpotongan terhadap sumbu vertikal. Gradien dari garis 
merupakan nilai regangan maksimum 𝜖𝜖. 
Dalam fungsi Voigt, integral breadth dinyatakan dengan: 
𝛽𝛽2 = 𝛽𝛽𝐿𝐿𝛽𝛽 + 𝛽𝛽𝐺𝐺2    (2.12) 
dengan 𝛽𝛽𝐿𝐿 dan 𝛽𝛽𝐺𝐺  adalah integral breadth dari profil Lorentzian dan Gaussian. 
𝛽𝛽𝐿𝐿 = 1𝐷𝐷      (2.13) 
𝛽𝛽𝐺𝐺 = 𝜀𝜀∙𝑑𝑑⋇2       (2.14) 
 Analisis ukuran - regangan dilakukan dengan memasukkan persamaan-
persamaan diatas ke dalam fungsi Voigt sehingga didapatkan  
�
𝛽𝛽
𝑑𝑑⋇
�
2 = 𝛽𝛽
𝐷𝐷.(𝑑𝑑⋇)2 + �𝜀𝜀2�2    (2.15) 
dengan melakukan pengeplotan � 𝛽𝛽
𝑑𝑑⋇
�
2
 terhadap 𝛽𝛽(𝑑𝑑⋇)2, didapatkan nilai regangan 
dan ukuran kristal rerata dari intercept 
 
2.3.2 Metode Analisis Puncak Tunggal (Single Line) 
 Metode singleline untuk mendapatkan ukuran-regangan dengan 
menggunakan fungsi Voigt dilakukan dengan menggunakan Gaussian dan 
Lorentzian Breadth untuk mengestimasi kontribusi spesimen saja (𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺  dan 𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿) 
sesuai dengan persamaan berikut (Langford, 1978): 
𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿 = 𝛽𝛽ℎ𝐿𝐿 − 𝛽𝛽𝑔𝑔𝐿𝐿     (2.16) 
dan 
 
�𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺�
2 = (𝛽𝛽ℎ𝐺𝐺)2 − �𝛽𝛽𝑔𝑔𝐺𝐺�2    (2.17) 
 
Nilai ukuran dan regangan didapatkan dengan mengasumsikan komponen 
Gaussian 𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺  berasal dari strain broadening dan komponen Lorentzian 𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿  
berasal dari size broadening. 
 
𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺 = 4𝜀𝜀 tan𝜃𝜃𝑖𝑖      (2.18) 
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𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿 = 𝜆𝜆〈𝐷𝐷〉𝑣𝑣 cos 𝜃𝜃𝑖𝑖      (2.19) 
 
dengan 𝜀𝜀 adalah bobot regangan rerata, 𝜆𝜆 adalah panjang gelombang radiasi, dan 
〈𝐷𝐷〉 adalah ukuran bobot volume rerata (Nurhayati & Pratapa, 2008). 
  
2.3.3 Metode Rietveld 
 Metode Rietveld merupakan sebuah metode yang dikembangkan oleh 
Hugo Rietveld yang melakukan pencocokan kurva pola difraksi terhitung (model) 
yang diperoleh dari informasi kristalografi material terkait dengan pola difraksi 
terukur (Rietveld, 1969). Metode ini didasarkan pada metode kuadrat terkecil 
(least-squares method) yang selanjutnya digunakan sebagai basis algoritma 
beberapa perangkat lunak analisis material seperti Rietica (Hunter & Howard, 
1997) dan MAUD (Luterotti, 2006). 
 Metode ini juga memberikan informasi tentang struktur mikro dari 
karakter puncak difraksi. Jika informasi tersebut bisa diekstrak dari pola difraksi 
maka efek instrumen bisa dimodelkan dengan benar (Nurhayati & Pratapa, 2008). 
Prosedur ini bisa dicapai dengan menggunakan fungsi Voigt dengan komponen 
Gaussian diuraikan dengan persamaan Caglioti (Caglioti dkk., 1958) 
 
𝛽𝛽𝐺𝐺
2 = 𝑈𝑈 𝑠𝑠𝑆𝑆𝑠𝑠2 𝜃𝜃 + 𝑝𝑝 tan𝜃𝜃 +  𝐹𝐹   (2.20) 
 
dan komponen Lorentzian diuraikan dalam persamaan Scherrer: 
 
𝛽𝛽𝐿𝐿 = 𝜆𝜆𝐷𝐷 sec 𝜃𝜃     (2.21) 
 
dengan U, V, dan W merupakan parameter-parameter refinable dalam perangkat 
lunak Rietica sedangkan λ merupakan panjang gelombang radiasi instrumen yang 
digunakan.  
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Tabel 2.2 Hubungan karakter puncak difraksi dan parameter-parameter dalam 
model intensitas difraksi pada analisis Rietveld (Pratapa, 2011) 
No Karakter Parameter Kristal 
Parameter dari 
instrumen 
1 Posisi puncak 
• Parameter kisi 
• Asimetri 
• Kesalahan 2θ0 
• Pergeseran 
Spesimen 
2 Tinggi Puncak 
• Faktor skala 
• Asimetri 
• Parameter thermal 
• Preffered-orientation 
• Extinction 
 
3 
Lebar dan bentuk 
puncak 
• Parameter bentuk puncak 
(U,V,W, HL dll) 
• Asimetri 
 
  
 Untuk mendapatkan kecocokan kurva yang dapat diterima antara data 
terukur dan data model maka ada tiga karakter utama yang menjadi indikator 
dalam pencocokan, yaitu tinggi (intensitas), posisi serta lebar dan bentuk puncak 
(peak shape). Hubungan ketiga karakter tersebut dengan parameter-parameter 
yang dapat diubah atau diperhalus dalam perangkat lunak Rietica ditunjukkan 
pada Tabel 2.2. 
 
2.4 Koreksi 2𝜽𝜽𝟎𝟎 
  Secara matematis, agak sulit menggambarkan semua kemungkinan 
kesalahan yang berkontribusi terhadap pergeseran posisi puncak pada waktu 
pengukuran pola difraksi. Salah satu cara yang dapat dilakukan untuk 
mengevaluasi secara empiris kesalahan total adalah dengan melakukan 
pengukuran menggunakan sebuah sampel standar yang konstanta kisinya telah 
diketahui secara akurat (Allmann, 2008). Koreksi titik nol (2𝜃𝜃0) pada puncak 
Bragg merupakan salah satu kesalahan sistematik yang berkontribusi terhadap 
kuantitas 𝜃𝜃bias pada persamaan berikut: 
 
𝜆𝜆 = 2𝑑𝑑 sin(𝜃𝜃𝑐𝑐𝑜𝑜𝑐𝑐 + 𝜃𝜃𝑜𝑜𝑖𝑖𝑆𝑆𝑐𝑐 )     (2.22) 
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dengan 𝜃𝜃𝑐𝑐𝑜𝑜𝑐𝑐  merupakan sudut Bragg terukur. Jika sample displacement dan 
kesalahan titik nol merupakan kontributor 𝜃𝜃𝑜𝑜𝑖𝑖𝑆𝑆𝑐𝑐 , maka dapat dituliskan bahwa 
kesalahan puncak: 
 2𝜃𝜃𝑜𝑜𝑖𝑖𝑆𝑆 𝑐𝑐 = 2𝜃𝜃0 + [Δ𝑅𝑅 𝑅𝑅⁄ ]𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝜃𝜃    (2.23) 
 
dengan Δ𝑅𝑅 merupakan sample displacement dan R merupakan jarak goniometer. 
Koreksi titik nol dapat ditentukan dengan tiga langkah (O’Connor & Pratapa, 
2002) sebagai berikut: 
a) Pengukuran 2𝜃𝜃𝑐𝑐𝑜𝑜𝑐𝑐  menggunakan sampel standar dengan persyaratan 
bahwa pengukuran hanya dilakukan pada sudut-sudut tinggi. 
b) Untuk beberapa refleksi, kesalahan dapat ditentukan sebagai 2𝜃𝜃𝑜𝑜𝑖𝑖𝑆𝑆𝑐𝑐 =2𝜃𝜃𝑠𝑠𝑠𝑠𝑡𝑡𝑒𝑒 − 2𝜃𝜃𝑐𝑐𝑜𝑜𝑐𝑐 , dimana nilai 2𝜃𝜃𝑠𝑠𝑠𝑠𝑡𝑡𝑒𝑒 diperoleh dari sertifikat parameter kisi 
sampel standar.  
c) Melakukan plotting 2𝜃𝜃𝑜𝑜𝑖𝑖𝑆𝑆𝑐𝑐  terhadap cos𝜃𝜃𝑐𝑐𝑜𝑜𝑐𝑐 , plot selanjutnya 
diinterpolasi dan nilai 2𝜃𝜃0 diperoleh dari kemiringan garis interpolasinya. 
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BAB 3 
METODE PENELITIAN 
 
 
3.1  Rancangan Eksperimen 
Pada penelitian ini eksperimen dirancang berdasarkan tujuan penelitian yang 
akan dicapai. Rancangan eksperimen pada penelitian ini terdiri atas empat 
tahapan, yaitu: 
a) Pemilihan dan pemrosesan material 
b) Pengambilan data difraksi serbuk 
c) Analisis Data difraksi 
d) Uji Reliabilitas 
 
3.2   Pemilihan dan Pemrosesan Material 
Pemilihan material untuk koreksi pelebaran puncak dilandasi oleh 
pertimbangan ketersediaan informasi mengenai sifat fisik dan kimia material yang 
akan dipilih, seperti kristalografi, mineralogi dan transformasi fasa yang tersedia. 
Umumnya material yang memiliki simetrik kubik dipilih dengan tujuan dapat 
meminimasi ukuran dan efek regangan anisotropi (mengalami pelebaran puncak 
secara isotropis). Material kalibrasi yang baik untuk difraktometer serbuk haruslah 
material yang memiliki ke-simetri-an yang tinggi karena intensitas dari bidang 
difraksi akan relatif terfokus pada beberapa puncak difraksi saja. Selain itu, 
vibrasi thermal atom yang ditunjukkan dengan nilai B diharapkan bernilai sekecil 
mungkin sehingga puncak-puncak pada sudut tinggi memiliki intensitas yang 
maksimum (Cockcroft & Fitch, 2008).  
Pada penelitian ini, material standar yang digunakan adalah material standar 
yang dikembangkan oleh peneliti sebelumnya (Nurhayati & Pratapa, 2008), yaitu 
serbuk yttria yang telah dikalsinasi pada suhu 1100 oC. Pemanasan dilakukan 
dengan laju 10 oC per menit bertujuan untuk menghindari terjadinya regangan 
termal sisa selama proses pendinginan. Sebuah spesimen dapat dijadikan material 
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standar ketika menunjukkan pelebaran puncak sampel terukur yang minimum 
(Pratapa & O’Connor, 2002). 
 
3.3  Pengambilan Data Difraksi Serbuk 
Eksperimen pengambilan data difraksi dilakukan dengan menggunakan alat 
difraktometer sinar-x di tiga tempat (Laboratorium Energi LPPM ITS, Teknik 
Material ITS, Laboratorium Mikrostruktur Jurusan Fisika UNM dan Pusat Sains 
Universitas Hasanuddin Makassar). Pengambilan data difraksi sinar-x dilakukan 
pada range 2𝜃𝜃 = 5o - 130o. Adapun spesifikasi alat yang digunakan adalah sebagai 
berikut: 
a) Laboratorium Energi LPPM ITS 
Data difraksi sinar-x diperoleh dengan menggunakan Philips X-Pert MPD 
Bragg Brentano diffractometer dengan radiasi menggunakan Cu (Kα = 1,5418 
angstrom) yang dioperasikan pada tegangan 30 kV dan 40 mA. Data diukur 
dengan kecepatan scan 0,02 o 2𝜃𝜃/s. 
b) Teknik Material ITS 
Data difraksi sinar-x diperoleh dengan menggunakan Philips X-Pert MPD 
menggunakan anode Cu (K-alpha1 = 1.54060 Angstrom) yang dioperasikan 
dengan dengan step size 0,017 o 2𝜃𝜃/s. Pengukuran dilakukan pada tegangan 30 
kV dan 40 mA dengan sistem geometri Bragg-Brentano dan modus operasi 
Theta-Theta. 
c) Laboratorium Mikrostruktur Jurusan Fisika UNM Makassar 
Data difraksi sinar-x diperoleh dengan menggunakan difraktometer Rigaku 
Miniflex-2 yang menggunakan Cu sebagai anoda dan geometri Bragg-
Brentano. Pengukuran dilakukan dengan modus Theta-2Theta dan 
monokromator aktif dengan sudut sebesar 26,57 o 2𝜃𝜃. 
d) Pusat Sains Universitas Hasanuddin Makassar 
Data difraksi sinar-x diperoleh dengan menggunakan difraktometer Shimadzu 
XRD-7000 Maxima-X dengan anode berbahan Cu. Prinsip pengukuran 
difraktometer ini menggunakan geometri Bragg-Brentano dengan modus 
operasi Theta-Theta, yaitu difraktometer dan sample stage sama-sama 
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bergerak saat pengukuran. Pengukuran dioperasikan pada tegangan 40 kV dan 
30 mA dengan kecepatan scan 0,02 o2𝜃𝜃/s. 
  
3.4 Analisis Data Difraksi 
 Data difraksi dianalisa dengan menggunakan pola puncak tunggal (single 
line) dan pola keseluruhan (whole pattern). Analisis lanjutan yang berhubungan 
dengan hasil pengujian difraksi sinar-x dilakukan dengan memanfaatkan beberapa 
program. Oleh karena itu, diperlukan konversi data karena beberapa program 
memerlukan format data yang berbeda. Pada penelitian ini konversi data 
dilakukan dengan program Conv-X. Perangkat lunak yang digunakan beserta 
dengan format data yang sesuai untuk analisis data dalam penelitian ini disajikan 
dalam Tabel 3.1. 
 
Tabel 3.1 Perangkat Lunak yang Digunakan untuk Analisis Data Difraksi dengan 
Format Data yang Sesuai 
No Tujuan Software Format Data Ekstensi File 
1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2 
 
 
 
 
 
3 
 
Analisis Rietveld 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Peak Profile Fitting 
 
 
 
 
 
Penentuan Pelebaran 
Instrumen 
RIETICA 
(Hunter & 
Howard, 
1997) 
 
 
MAUD 
(Luterotti, 
2006) 
 
Match!  
 
Fityk 
(Wojdyr, 
2010) 
 
MAUD 
CPI atau 10 
kolom 
 
 
 
 
CPI atau PRN 
 
 
 
CPI atau 
RAW 
 
 
 
 
CPI atau PRN 
*.cpi atau 
*.dat 
 
 
 
 
*.cpi atau 
*PRN 
 
 
*.cpi atau 
*.raw 
 
 
 
 
*.cpi atau 
*.PRN 
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3.4.1 Analisis Rietveld 
 Dalam penelitian ini, analisis Rietveld dilakukan dengan menggunakan 
peak-shape function pseudo Voigt untuk mendapatkan parameter U, V, dan W. 
Langkah awal dalam analisis ini adalah pencocokan (penghalusan) antara data 
terhitung dengan data terukur menggunakan perangkat lunak Rietica (Hunter & 
Howard, 1997). Penghalusan Rietveld meliputi parameter polinomial background 
dan sample displacement sebagai parameter global, profil puncak (U, V, W dan 
gamma0), faktor skala, parameter kisi, posisi atom, faktor thermal B dan asimetri. 
Analisis Rietveld yang telah dilakukan terhadap pola difraksi terukur 
diindikasikan berhasil ditunjukkan oleh nilai Figures-of-Merit (FoMs). Merujuk 
pada peneliti sebelumnya, semua indikator FoMs dapat diterima ketika goodness-
of-fit (GOF) menunjukkan angka kurang dari 4% dan Rwp kurang dari 20% (Kisi, 
1994; Pratapa, 2007).  
 
3.4.2 Analisis Puncak Tunggal (Single Line) 
 Peak-shape-function (PSF) yang digunakan dalam analisis ini adalah 
pseudo-Voigt dan Voigt. Untuk analisis ini dipilih profil puncak yang mengalami 
perubahan paling signifikan dari semua puncak yang dimiliki oleh material uji. 
PSF pseudo-Voigt digunakan untuk menghitung FWHM dan mixing parameter (𝜑𝜑) dari puncak yang dipilih. Selain itu dibuat plot FWHM (dari semua puncak) 
terhadap 2𝜃𝜃 dan di-fitting dengan menggunakan persamaan Caglioti (Caglioti 
dkk., 1958) atau polinomial orde dua. Dari plot tersebut akan diketahui 
perbandingan karakteristik FWHM untuk tiga instrumen yang berbeda. 
 PSF Voigt digunakan dalam metode single-line integral-breadth untuk 
mengestimasi ukuran dan regangan. Komponen Gaussian dan Lorentzian breadth (𝛽𝛽ℎ𝐺𝐺 dan 𝛽𝛽ℎ𝐿𝐿) terukur digunakan untuk mengestimasi kontribusi spesimen (𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺  dan 𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿) dengan persamaan berikut (Langford, 1978): 
 
𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿 = 𝛽𝛽ℎ𝐿𝐿 − 𝛽𝛽𝑔𝑔𝐿𝐿      (3.1) 
dan 
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�𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺�
2 = (𝛽𝛽ℎ𝐺𝐺)2 − �𝛽𝛽𝑔𝑔𝐺𝐺�2     (3.2) 
 
dengan 𝛽𝛽𝑔𝑔𝐺𝐺  dan 𝛽𝛽𝑔𝑔𝐿𝐿  adalah kontribusi dari instrumen yang terukur dengan 
material standar yang memiliki pelebaran minimum. Dengan mengasumsikan 
komponen Gaussian berkontribusi pada regangan dan komponen Lorentzian 
berkontribusi pada ukuran (Pratapa dkk., 2002), maka: 
 
𝛽𝛽𝑓𝑓𝐺𝐺 = 4𝜀𝜀 tan𝜃𝜃𝑖𝑖      (3.3) 
𝛽𝛽𝑓𝑓𝐿𝐿 = 𝜆𝜆𝐷𝐷 cos 𝜃𝜃𝑖𝑖      (3.4) 
 
dengan 𝜀𝜀 merupakan akar kuadrat rerata dari regangan kristal, D merupakan 
estimasi ukuran kristal dan 𝜆𝜆 merupakan panjang gelombang. 
 
3. 5  Uji Reliabilitas 
 Tahap terakhir yang dilakukan untuk meyakinkan bahwa karakteristik 
profil instrumen yang telah diperoleh akurat, yaitu dengan melakukan uji 
reliabilitas dengan menggunakan satu sampel nanomaterial yang diuji di tiga 
tempat yang telah dianalisis profil instrumennya. Adapun material yang 
digunakan adalah material nano-spinel yang disintesis dengan menggunakan 
metode pencampuran logam terlarut (Umamah, 2014), selain itu juga digunakan 
material MgTiO3 yang dikembangkan oleh Sari (2014). Profil instrumen 
dinyatakan reliabel apabila ukuran kristal yang diperoleh di ketiga tempat tersebut 
menunjukkan angka yang tidak jauh berbeda. 
  
24 
 
“Halaman Ini Sengaja Dikosongkan” 
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BAB 4 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
 
4.1 Koreksi Pelebaran Puncak 
 Sebuah puncak difraksi terukur merupakan hasil konvolusi dari efek 
pelebaran puncak yang disebabkan oleh instrumen (g) dan pelebaran puncak yang 
disebabkan oleh sampel (f). Kontribusi dari profil instrumen pada puncak difraksi 
terukur akan menghasilkan kesalahan sistematis pada hasil analisis yang 
menyebabkan informasi yang diperoleh menjadi tidak akurat. Oleh karena itu, 
untuk memperoleh informasi yang lebih akurat, mengeliminasi kontribusi profil 
instrumen pada puncak difraksi terukur merupakan syarat yang harus dipenuhi. 
Pemilihan yttria yang telah dikalsinasi sebagai material standar dilandasi pada 
hasil penelitian sebelumnya (Nurhayati & Pratapa, 2008) yang menunjukkan 
bahwa yttria yang telah dikalsinasi memiliki efek pelebaran puncak yang 
minimum dibandingkan kandidat material standar lainnya. Oleh karena itu, 
diasumsikan bahwa efek pelebaran puncak yang ditampilkan pada Gambar 4.1 
hanya disebabkan oleh profil instrumen. Pada penelitian ini, profil instrumen 
ditentukan menggunakan metode dekonvolusi dengan informasi yang diperoleh 
dari pengukuran menggunakan material standar digunakan untuk profile fitting. 
 Gambar 4.1 menunjukkan pola difraksi serbuk yttria yang telah dikalsinasi 
pada suhu 1100°C selama 1 jam dan diukur menggunakan empat difraktometer, 
yaitu Philips X-Pert MPD (X1), Philips X-Pert Pro (X2), Rigaku Miniflex 2 (X3) 
dan Shimadzu XRD-7000 Maxima-X (X4). Gambar tersebut menunjukkan bahwa 
material yang diuji memiliki puncak-puncak yang tajam dan memiliki kemurnian 
yang tinggi (single phase) ditandai dengan posisi-posisi puncak yang 
berkesesuaian dengan data kristalografi yttrium oxide dengan kode ICSD 23811. 
Berbeda dengan ketiga instrumen lainnya, instrumen X4 menunjukkan adanya 
puncak selain puncak dari fase yttria terutama pada sudut rendah.  
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 Munculnya puncak selain puncak dari fase yttria pada sudut rendah 
diakibatkan oleh slit yang digunakan untuk memfokuskan berkas sinar-x yang 
datang terlalu lebar sehingga menyebabkan berkas sinar-x tidak hanya mengenai 
permukaan sampel tetapi juga mengenai preparat sehingga puncak-puncak 
difraksi dari preparat juga muncul pada difraktogram. Informasi mengenai lebar 
berkas sinar-x yang datang dideteksi dengan melakukan pengujian XRD 
menggunakan sampel fluorescent. Penggunaan sampel fluorescent ini bertujuan 
untuk memudahkan melihat pijaran berkas sinar-x yang datang, sehingga lebih 
memudahkan dalam penentuan posisi berkas utama sinar-x dan kepentingan 
pengaturan incident slit serta divergence slit ketika menyesuaikan alat XRD.  
 Sampel fluorescent terbuat dari lapisan tipis zinc zulfide, yang berisi jejak 
nikel dan terpasang pada preparat. Secara prinsip, ada dua kemungkinan interaksi 
sinar-x dengan sebuah material, yaitu sinar-x dapat dihamburkan atau diabsorpsi 
oleh material (Cullity & Stock, 2001). Sampel fluorescent yang digunakan dalam 
 
 
Gambar 4.1 Pola Difraksi (Radiasi CuKα) untuk Serbuk Yttria yang 
Telah Dikalsinasi pada Temperatur 1100˚C Selama 1 jam 
yang Diukur di LPPM ITS (X1), Teknik Material ITS (X2), 
UNM Makassar (X3) dan Pusat Sains Universitas 
Hasanuddin (X4) 
2θ (Degree) 
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pengujian ini memiliki koefisien absorpsi yang baik sehingga sinar-x diabsorpsi 
oleh atom dengan mentransfer energinya pada elektron yang terdapat pada kulit 
yang lebih dalam. Selama proses ini, bila sinar-x primer memiliki cukup energi, 
elektron pindah dari kulit yang dalam akan menimbulkan kekosongan. 
Kekosongan ini menghasilkan keadaan atom yang tidak stabil. Agar atom kembali 
pada keadaan stabil, elektron dari kulit luar pindah ke kulit yang lebih dalam dan 
proses ini menyebabkan material memendarkan cahaya dengan panjang 
gelombang berada pada daerah cahaya tampak dalam hal ini berupa emisi cahaya 
tampak berwarna kuning. 
 Emisi cahaya tampak berwarna kuning ini selanjutnya digunakan untuk 
mendeteksi posisi berkas utama sinar-x. Gambar 4.2 menunjukkan persiapan 
pendeteksian posisi berkas utama sinar-x untuk Shimadzu XRD - 7000 Maxima-X 
(X4) yang berlokasi di laboratorium XRD Pusat Sains Universitas Hasanuddin 
Makassar. Hasil deteksi ini menunjukkan bahwa posisi berkas utama sinar-x tidak 
di tengah dan luasan berkas juga terlalu lebar sehingga sample holder juga ikut 
 
 
 
Gambar 4.2 Pendeteksian posisi berkas utama sinar-x untuk Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X Universitas Hasanuddin (X4) dengan menggunakan 
sampel fluorescent  
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terkena sinar-x. Untuk meminimalisir kehadiran puncak sample holder maka slit 
yang awalnya digunakan berukuran 1 mm diganti menjadi slit berukuran 0,5 mm. 
4.1.1 Hasil Analisis Single-Line 
Pada pembahasan sebelumnya telah disebutkan bahwa yttria yang telah 
dikalsinasi memiliki efek pelebaran puncak yang minimum sehingga dapat 
diasumsikan bahwa fungsi profil puncak difraksi terukur selanjutnya hanya akan 
dipengaruhi oleh fungsi profil instrumen. Pola difraksi yttria yang telah diperoleh 
selanjutnya dianalisis dengan menggunakan metode puncak tunggal (single-line 
method) untuk menentukan FWHM tiap puncak spesimen untuk semua instrumen 
yang digunakan. Penentuan FWHM ini dilakukan dengan bantuan perangkat 
lunak Fityk yang digunakan untuk profile fitting dengan menggunakan fungsi 
bentuk puncak pseudo-voigh yang sebelumnya telah dituliskan secara matematis 
pada Persamaan 2.20. Gambar 4.3 menunjukkan salah satu contoh profile fitting 
yang dilakukan dengan menggunakan perangkat lunak Fityk. Pola difraksi terukur 
ditunjukkan oleh titik berwarna merah sedangkan pola difraksi terhitung (model) 
ditunjukkan oleh garis berwarna biru. Kurva berwarna hijau menunjukkan selisih 
antara pola difraksi terukur dan model.  
 
Gambar 4.3 Salah Satu Contoh Profile Fitting dengan Menggunakan Perangkat 
Lunak Fityk dengan Fungsi Bentuk Puncak Pseudo-Voigt 
 
 
 
29 
 
 Nilai FWHM setiap puncak yang diperoleh disajikan di Lampiran B. Hasil 
rata-rata FWHM XRD yttria yang telah dikalsinasi untuk instrumen X1 adalah 
0,138 °2θ. Jika dibandingkan dengan penelitian sebelumnya, hasil ini lebih kecil 
dibandingkan dengan rerata FWHM material standar MgO yang diukur dengan 
menggunakan instrumen yang sama, yaitu 0,167 °2θ (Nurhayati & Pratapa, 2008). 
Untuk melihat lebih jauh perbandingan efek pelebaran puncak untuk masing-
masing instrumen dengan menggunakan sampel yang sama, dibuat plot FWHM 
terhadap sudut 2θ yang disajikan pada Gambar 4.4. 
 Gambar 4.4 menunjukkan adanya perbedaan karakteristik pelebaran 
puncak untuk setiap instrumen yang digunakan. Perbedaan karakteristik ini 
berasal dari efek optik difraktometer dan distribusi panjang gelombang radiasi 
yang digunakan (perbedaan karakteristik optik untuk setiap instrumen yang 
 
 
Gambar 4.4 Grafik FWHM XRD terhadap 2θ dari serbuk yttria yang telah 
dikalsinasi pada suhu 1100˚C selama 1 jam yang diukur di LPPM ITS 
(X1), Teknik Material ITS (X2), UNM Makassar (X3) dan Pusat 
Sains Universitas Hasanuddin (X4). Error bars mengindikasikan 1× 
standar deviasi. 
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digunakan dalam penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 4.1). Hal ini 
menyebabkan adanya kemungkinan perbedaan karakteristik pelebaran puncak 
untuk setiap instrumen sehingga diperlukan karakterisasi instrumen sebelum 
penggunaan informasi pelebaran puncak untuk analisis mikrostruktur.  
 Perbedaan hasil karakteristik ini juga semakin diyakinkan dengan hasil 
analisis yang disajikan pada Tabel 4.2 yang menunjukkan bahwa setiap instrumen 
yang digunakan memiliki koefisien Caglioti (U, V dan W) yang berbeda. 
Koefisien Caglioti secara matematis dinyatakan pada Persamaan 2.20. Sedangkan 
nilai Gaussian berkaitan dengan karakteristik bentuk puncak yang dapat bervariasi 
di seluruh pola difraksi dan dinyatakan dalam bentuk fungsi mixing parameter 
yang secara matematis dinyatakan oleh persamaan berikut (Hunter & Howard, 
1997):  
  𝛾𝛾 = 𝛾𝛾0 + 𝛾𝛾12𝜃𝜃 + 𝛾𝛾2(2𝜃𝜃)2    (4.1) 
  
Tabel 4.1 Perbedaaan Karakteristik Optik untuk Setiap Instrumen yang 
Digunakan 
Karakteristik X1 X2 X3 X4 
Tipe 
Philips X-
Pert MPD 
Philips X-
Pert Pro 
MPD 
Rigaku 
MiniFlex 2 
Shimadzu 
XRD-7000 
Maxima-X 
Tegangan 30 kV 30 kV 30 kV 40 kV 
Kuat Arus  40 mA 40 mA 15 mA 30 mA 
Anoda Cu Cu Cu Cu 
Geometri  
Bragg-
Brentano 
Bragg-
Brentano Bragg-Brentano 
Bragg-
Brentano 
Step Size 0.02°2θ/s 0.017°2θ/s 0.02°2θ/s 0.02°2θ/s 
Fitur Khusus - X'celerator Detector 
Monokromator 
aktif (26,57°2θ)  
 
- 
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 Penentuan karakteristik pelebaran puncak (dalam hal ini parameter U, V, 
dan W pada persamaan Caglioti) dilakukan dengan memplot tanθ terhadap 
FWHM2 dari sampel yttria yang diuji dengan menggunakan beberapa instrumen. 
Gambar 4.5 menunjukkan plot penentuan karakteristik pelebaran puncak 
(parameter-parameter Caglioti) untuk semua instrumen yang digunakan. Gambar-
gambar tersebut mengindikasikan adanya perbedaan karakteristik pelebaran 
puncak yang signifikan antara keempat instrumen yang diuji, ditandai dengan 
perbedaan bentuk garis trendline dan titik interpolasi yang dihasilkan oleh seluruh 
instrumen yang digunakan. Perbedaan karakteristik pelebaran puncak (dalam hal 
ini parameter Caglioti) untuk seluruh instrumen secara lengkap dirangkum pada 
 
 
 
Gambar 4.5 Plot Tan θ - FWHM2 untuk menentukan parameter pelebaran puncak 
(Parameter U,V, dan W pada persamaan Caglioti) yang diperoleh dari 
hasil pengujian sampel standar Y2O3 menggunakan difraktometer 
Philips X-Pert MPD LPPM ITS(X1). Error bars mengindikasikan 1× 
standar deviasi 
Tan θ 
FW
H
M
 2  
FWHM2 = 0.01275 tan2θ - 0.00704 tanθ + 0.01167 
         R2 = 0.83839 
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Tabel 4.2. Karakteristik pelebaran puncak inilah yang selanjutnya akan 
diumpankan ke perangkat lunak MAUD (Luterotti, 2006) untuk analisis 
mikrostruktur lebih lanjut (Pratapa dkk., 2010).  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 4.6 Plot Tan θ - FWHM2 untuk menentukan parameter pelebaran puncak 
(Parameter U,V, dan W pada persamaan Caglioti) yang diperoleh dari 
hasil pengujian sampel standar Y2O3 menggunakan difraktometer 
Philips X-Pert Pro MPD Teknik Material ITS(X2). Error bars 
mengindikasikan 1× standar deviasi 
 
Tan θ 
FW
H
M
 2  
FWHM2 = 0.121 tan2θ - 0.012 tanθ + 0.0212 
       R2    = 0.78204 
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Gambar 4.7 Plot Tan θ - FWHM2 untuk menentukan parameter pelebaran 
puncak (Parameter U, V, dan W pada persamaan Caglioti) yang diperoleh dari 
hasil pengujian sampel standar Y2O3 menggunakan difraktometer Rigaku 
Miniflex2 UNM Makassar (X3). Error bars mengindikasikan 1× standar deviasi 
Tan θ 
FW
H
M
 2  
 
 
Gambar 4.8 Plot Tan θ - FWHM2 untuk menentukan parameter pelebaran 
puncak (Parameter U, V, dan W pada persamaan Caglioti) yang diperoleh 
dari hasil pengujian sampel standar Y2O3 menggunakan difraktometer 
Shimadzu XRD -7000 Maxima-X (X4). Error bars mengindikasikan 1× 
standar deviasi 
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FWHM2 = 0.0131 tan2θ - 0.006 tan θ +0.0260 
        R2  = 0.85327 
FWHM2 = 0.0285 tan2θ - 0.054 tanθ +0.0442 
         R2 = 0.79985 
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 Untuk menentukan parameter Gaussian, nilai-nilai Cagliotti yang telah 
diperoleh dari plot tanθ - FWHM2 ini selanjutnya diumpankan ke perangkat lunak 
MAUD dan dibuat sebagai parameter tetap (fixed). Adapun parameter-parameter 
yang direfine dalam penentuan karakteristik pelebaran puncak ini adalah 
parameter background, pd_proc_intesity incident, parameter kisi, atom_site_B_iso 
untuk setiap atom, assymmetri value dan Gaussian value.  
 Gambar 4.9 menunjukkan hasil analisis penentuan pelebaran instrumen 
dengan material standar Y2O3 yang telah dikalsinasi dengan menggunakan 
perangkat lunak MAUD untuk instrumen X1. Dengan melakukan penghalusan 
hasil difraksi yttria dengan menggunakan parameter Caglioti yang telah diperoleh 
dari grafik, diperoleh hasil parameter Gaussian untuk semua instrumen seperti 
yang ditampilkan pada Tabel 2. Nilai parameter Gaussian yang ditunjukkan pada 
Gambar 4.9 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel standar Y2O3 dengan 
menggunakan difraktometer Philips X-Pert MPD LPPM ITS (X1). Nilai 
GoF=1.64, Rw = 16.00, dan Rexp = 9.73 
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Tabel 4.2 Karakteristik Pelebaran Puncak untuk Setiap Instrumen. Nilai 
parameter Caglioti Diperoleh dari Analisis Grafik sedangkan 
Nilai Gaussian Diperoleh dari Hasil Refinement Menggunakan 
Perangkat Lunak MAUD. Angka di Dalam Kurung 
Mengindikasikan Standar Deviasi. 
Instrumen 
Caglioti Value Gaussian Value 
U V W 0 1 
X1 0,0127(20) -0,007(4) 0,0117(23) 0,5 0,005 
X2 0,0121(51) -0,012(11) 0,0212(58) 0,3 0,005 
X3 0,0131(54) -0,006(12) 0,0260(64) 0,6 0,001 
X4 0,0285(52) -0,054(12) 0,0442(59) 0,4 0,008 
 
Tabel 4.2 mengindikasikan bahwa instrumen X3 memiliki karakteristik puncak 
yang lebih lebar dibandingkan dengan ketiga instrumen lainnya. 
4.1.2 Analisis Ukuran Kristal 
 Pengukuran difraksi serbuk dengan difraktometer sinar-x yang telah 
dilakukan menghasilkan data berupa pola difraksi yang terdiri dari data 
pengukuran sudut 2θ dan tinggi (intensitas) puncak pada sudut-sudut berkaitan. 
Data yang diperoleh ini salah satunya dapat digunakan untuk mengestimasi 
ukuran kristal suatu sampel. Perangkat lunak MAUD merupakan perangkat lunak 
yang dapat digunakan menganalisis perilaku material menggunakan informasi 
pola difraksi XRD. Keluaran software MAUD ini digunakan untuk mengestimasi 
ukuran kristal sampel dan diyakini lebih presisi jika dibandingkan dengan 
perangkat lunak Rietica (Umamah, 2014).  
 Pengetahuan mengenai ukuran kristal suatu bahan yang diteliti menjadi 
sangat penting mengingat kaitannya dengan sifat dan perilaku material rekayasa 
serta menjadi pemandu bagaimana potensi pengembangan material uji ke 
depannya. Salah satu penelitian yang menentukan ukuran kristal adalah 
diantaranya yang dilakukan oleh Venkateswarlu dkk pada tahun 2010 dengan 
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penelitian yang berjudul XRD peak broadening studies of nanocrystalline 
hydroxyapatite by Williamson - Hall analysis (Venkateswarlu dkk., 2010). Dalam 
penelitian tersebut, Venkateswarlu melaporkan bahwa partikel hydroxyapatite 
yang berukuran nano pada umumnya memiliki sifat fisis yang berbeda dengan 
yang berukuran mikron. Perbedaan ukuran ini berdampak pada perbedaan sifat 
magnetik, optik dan sifat fisis lainnya seperti reaktivitas permukaan yang 
bergantung pada ukuran kristal. Penelitian tersebut menunjukkan bahwa untuk 
menghasilkan rekayasa material yang memiliki sifat yang dikehendaki, 
pengetahuan mengenai bagaimana ukuran kristal material yang dibuat menjadi 
salah satu persyaratan yang harus dipenuhi. Untuk mengestimasi ukuran kristal, 
Venkateswarlu menggunakan persamaan Scherrer untuk mengestimasi ukuran 
kristal dan dikonfirmasi menggunakan mikrografi TEM. Akan tetapi, hasil 
estimasi menggunakan persamaan Scherrer menunjukkan nilai yang jauh berbeda 
dengan hasil TEM. Hal ini diduga disebabkan karena lebar puncak yang 
digunakan pada persamaan Scherrer belum terkoreksi dengan baik. Berbeda 
dengan penelitian sebelumnya, penelitian ini selanjutnya akan menggunakan 
bantuan perangkat lunak MAUD untuk mengestimasi ukuran kristal dengan 
terlebih dahulu memperkenalkan koreksi pelebaran puncak yang disebabkan oleh 
instrumen.  
   Salah satu keunggulan perangkat lunak MAUD adalah adanya koreksi 
pelebaran puncak yang disebabkan oleh instrumen, sehingga dengan terlebih 
dahulu memperkenalkan karakteristik pelebaran puncak instrumen yang 
digunakan maka selanjutnya diasumsikan bahwa efek pelebaran puncak hanya 
disebabkan oleh sampel. Keunggulan lain dari perangkat lunak ini adalah hasil 
analisis mikrostruktur diperoleh secara otomatis tanpa diperlukan perhitungan 
lebih lanjut seperti penentuan ukuran kristal, strain, anisotropi dan distribusi. 
 Karakteristik pelebaran puncak untuk setiap instrumen yang telah 
diperoleh selanjutnya ditetapkan sebagai parameter tetap (fixed). Data ini 
selanjutnya disimpan dalam folder Instrument.mdb sehingga selanjutnya dapat 
digunakan sebagai data koreksi instrumen yang akan dimanfaatkan untuk analisis 
mikrostruktur menggunakan data difraksi yang dikarakterisasi dengan 
menggunakan instrumen yang sama, yaitu difraktometer Philips X-Pert MPD 
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LPPM ITS (X1), Philips X-Pert Pro MPD Teknik Material ITS (X2), Rigaku 
MiniFlex 2 Jurusan Fisika UNM Makassar (X3) dan Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X Pusat Sains Universitas Hasanuddin Makassar (X4).  
 Analisis ukuran dan regangan dilakukan dengan mengeliminasi profil 
instrumen yang terlebih dahulu telah diperkenalkan ke MAUD (Luterotti, 2006). 
Sehingga selanjutnya diasumsikan bahwa pelebaran puncak terukur hanya 
disebabkan oleh profil spesimen. Hubungan antara pelebaran puncak difraksi 
(selanjutnya disimbolkan B) dengan ukuran kristal (disimbolkan sebagai D), 
dijelaskan oleh persamaan Scherrer (Langford & Wilson, 1978) sebagai berikut: 
    𝐷𝐷 ≈ 𝜆𝜆
𝐵𝐵 cos 𝜃𝜃     (4.2) 
 
 Persamaan Scherrer menunjukkan bahwa puncak yang lebar 
mengindikasikan ukuran kristal yang kecil. Kristal yang berukuran kecil memiliki 
bidang pantul sinar-x yang terbatas sehingga menghasilkan puncak difraksi yang 
menjadi lebar. Secara sederhana dapat dijelaskan dengan menggunakan prinsip 
interferensi gelombang dimana diketahui bahwa semakin banyak jumlah celah 
interferensi maka semakin sempit ukuran frinji pada layar. Pada tinjauan interaksi 
material dengan sinar-x, kisi-kisi kristal dapat diasumsikan sebagai celah. 
Interferensi celah banyak dengan jumlah celah tak berhingga menghasilkan frinji 
yang sangat tipis tetapi sangat terang, jumlah celah yang sangat banyak ini 
diidentikkan dengan kristal yang berukuran besar.  
 Untuk menguji realibilitas karakteristik pelebaran puncak yang telah 
diperoleh maka dilakukan studi kasus dengan menggunakan sampel yang telah 
diketahui ukuran kristalnya. Pada penelitian ini, digunakan sampel yang 
dikembangkan oleh Umamah (2014) yang melakukan studi mengenai 
pembentukan fasa spinel MgAl2O4 yang disintesis dengan menggunakan metode 
pencampuran logam terlarut (Metal Dissolved Solution).  
 Gambar 4.10 merupakan hasil penghalusan pola difraksi dari sampel yang 
dikembangkan oleh Umamah (2014) yang terdiri dari dua fasa, yaitu Spinel dan 
periklas. Gambar tersebut menunjukkan bahwa fasa spinel memiliki puncak yang 
lebih lebar dibandingkan dengan periklas. Merujuk pada persamaan Scherrer, hal 
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ini mengindikasikan bahwa spinel memiliki ukuran yang lebih kecil dibandingkan 
periklas. Berdasarkan analisis ukuran kristal menggunakan perangkat lunak 
MAUD diperoleh estimasi ukuran fasa spinel MgAl2O4 sekitar 12 nm, 11 nm dan 
12 nm masing-masing menggunakan instrumen X1, X2 dan X3. Jika 
dibandingkan dengan hasil penelitian yang telah dilaporkan sebelumnya 
(Umamah, 2014) diketahui bahwa berdasarkan hasil uji TEM diperoleh ukuran 
spinel yang telah disintesis sebesar 11 nm. Hal ini mengkonfirmasi bahwa 
karakteristik pelebaran puncak untuk instrumen X1, X2 dan X3 yang diperoleh 
menghasilkan hasil estimasi ukuran kristal keluaran perangkat lunak MAUD yang 
sesuai (reliabel) dengan hasil TEM yang telah dilaporkan sebelumnya.  
 Untuk lebih meyakinkan hasil yang telah diperoleh, uji realibilitas juga 
dilakukan dengan menggunakan sampel yang dikembangkan oleh peneliti 
sebelumnya (Sari, 2014). Sampel yang digunakan ini terdiri atas tiga fasa, yaitu 
MgTiO3, Periklas dan Rutil. Gambar 4.11 menunjukkan hasil penghalusan 
MAUD untuk sampel nanomaterial MgTiO3 yang diuji dengan menggunakan 
difraktometer X1. Gambar tersebut menunjukkan hasil pencocokan antara pola 
 
 
 
Gambar 4.10 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel MgAl2O4 dengan 
menggunakan difraktometer Philips X-Pert MPD LPPM ITS (X1). 
Nilai GoF = 1.75, Rw = 17.99, dan Rexp = 10.24 (Kiri) Hasil TEM 
sampel nanospinel (kode MA4975) yang dikembangkan oleh 
Umamah (2014) 
a 
b 
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difraksi terukur yang ditunjukkan dengan titik-titik berwarna hitam dan pola 
difraksi terhitung berupa garis lurus berwarna biru. Adapun garis-garis tegak 
berwarna hitam menunjukkan posisi-posisi puncak Bragg. Kurva berwarna hitam 
yang merupakan selisih antara pola difraksi terukur dan terhitung menunjukkan 
fluktuasi yang relatif kecil yang mengindikaskan bahwa hasil penghalusan 
dinyatakan selesai dan dapat diterima. Hal ini semakin diyakinkan dengan nilai 
parameter-parameter kesesuaian (Figures of Merit, FoM) seperti nilai faktor profil 
berbobot (Rw), serta faktor harapan (Rexp) yang diperoleh kurang dari 20% serta 
nilai GoF yang diperoleh juga kurang dari 4%. 
 
 
Gambar 4.11 Hasil penghalusan MAUD untuk sampel MgTiO3 (Sari, 2014) 
dengan menggunakan difraktometer Philips X-Pert MPD LPPM 
ITS (X1). Nilai GoF = 1.31, Rw = 19.95, dan Rexp = 15.13 
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 Estimasi ukuran kristal MgTiO3 untuk semua instrumen ditampilkan pada 
Tabel 4.3. Hasil yang dilaporkan pada tabel tersebut menunjukkan bahwa estimasi 
nilai ukuran kristal yang dihasilkan setelah dilakukan koreksi pelebaran puncak 
oleh instrumen X1, X2 dan X3 menunjukkan nilai yang relatif seragam. Hal ini 
semakin mengkonfirmasi bahwa karakteristik ketiga instrumen yang telah 
diperoleh dari studi ini reliabel. Perbedaan yang cukup signifikan yang 
ditunjukkan oleh instrumen X4 diduga disebabkan oleh kehadiran fasa lain 
sehingga profil fungsi instrumen diduga masih terkontaminasi oleh kehadiran 
profil spesimen yang disebabkan oleh pelebaran beam pada saat pengambilan 
data. Hasil yang dilaporkan pada tabel 4.3 juga menunjukkan bahwa adanya 
perbedaan yang cukup signifikan untuk hasil estimasi ukuran kristal tanpa koreksi 
dan setelah dilakukan koreksi pelebaran puncak. Estimasi ukuran kristal yang 
diperoleh tanpa melakukan koreksi terlebih dahulu memberikan hasil ukuran yang 
lebih kecil (lebih nanometrik), hal ini disebabkan masih adanya kontribusi profil 
spesimen pada pola difraksi terukur. Informasi ini menjadi landasan bahwa untuk 
memperoleh hasil estimasi ukuran kristal yang lebih akurat, persyaratan yang 
harus dipenuhi adalah perlunya terlebih dahulu mengeliminasi profil puncak 
instrumen yang digunakan. 
 
Tabel 4.3 Estimasi Ukuran Kristal dan Regangan Tak Seragam untuk 
Sampel MgTiO3 (Sari, 2014) yang Dianalisis 
Menggunakan Perangkat Lunak MAUD. Estimasi Standar 
Deviasi untuk Angka Penting Diberikan di Dalam Kurung.  
Instrumen 
Ukuran Kristal (nm) Regangan 
 (×10-4) Dengan Koreksi Tanpa Koreksi 
X1 73 (7) 49(1) 7,9 (5)  
X2 73 (9) 67(4) 9,5 (1)  
X3 75 (6) 33(1) 10,4 (0)  
X4 66 (2) 27(1) 10,2 (9) 
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4.2 Koreksi 2θ0 
 Salah satu informasi penting yang dapat diperoleh dari data hasil 
karakterisasi XRD adalah penentuan parameter kisi. Parameter kisi sendiri 
merupakan faktor yang mendefenisikan sel satuan sehingga dengan pengetahuan 
mengenai parameter kisi akan memberikan informasi bagaimana sifat dan perilaku 
material yang diteliti. Salah satu metode yang paling umum digunakan untuk 
menentukan parameter kisi material uji adalah dengan melakukan analisis berbasis 
metode Rietveld (McCusker dkk., 1999), misalnya dengan menggunakan program 
Rietica (Hunter & Howard, 1997).  
 Adapun beberapa penelitian lain menggunakan program Rietica untuk 
menentukan parameter kisi adalah diantaranya yang dilakukan oleh Bensebaa dkk 
pada tahun 2014 dengan penelitian yang berjudul XRD analysis and magnetic 
properties of nanocrystalline Ni20Co80 alloys (Bensebaa dkk., 2014). Penelitian 
tersebut menggunakan informasi parameter kisi untuk melihat bagaimana 
perubahan struktur kristal akibat pengaruh waktu milling. Mengingat pentingnya 
informasi yang diperoleh dari parameter kisi maka diperlukan adanya koreksi 
terhadap posisi titik nol dari skala 2θ. Koreksi 2θ0 ini bertujuan untuk 
meningkatkan akurasi parameter kisi yang diperoleh (O’Connor & Pratapa, 2002). 
 Salah satu tahapan dalam penelitian ini selanjutnya difokuskan untuk 
menentukan koreksi 2θ0 di tiga tempat, yaitu di LPPM ITS (X1), Teknik Material 
ITS (X2) dan Pusat Sains Universitas Hasanuddin Makassar (X4). Khusus untuk 
instrumen Rigaku MiniFlex2 di Universitas Negeri Makassar (X3) tidak dilakukan 
koreksi posisi 2θ0 akibat adanya keterbatasan instrumen sehingga pengukuran 
pada sudut tinggi yang merupakan salah satu persyaratan penentuan 2θ0 tidak 
dapat dilakukan. Pemilihan rentang pengukuran yang dilakukan pada sudut tinggi 
(pada penelitian ini diambil pada sudut diatas 100 ᵒ2θ) didasari pertimbangan 
bahwa pada sudut-sudut tinggi diharapkan sudah tidak ada lagi superposisi antara 
Kα1 dan Kα2 sehingga akan lebih memudahkan dalam penentuan posisi puncak 
difraksi. Pemisahan Kα1 dan Kα2 hingga sudut 2θ=140-150ᵒ didekati dengan 
cukup baik oleh Persamaan 4.3. Persamaan 4.3 menunjukkan bahwa puncak Kα1 
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dan Kα2 terpisah sebesar Δ2θ = 2θ(α2)-2θ(α1) meningkat seiring dengan 
peningkatan sudut 2θ (Allmann, 2008). 
                       ∆2𝜃𝜃 = �1 − 𝜆𝜆(𝛼𝛼1) 𝜆𝜆(𝛼𝛼2)� � ∙ tan𝜃𝜃(𝛼𝛼2) ∙ 360° 𝜋𝜋�   (4.3) 
 Kα1 dan Kα2 sendiri merupakan dua sinar-x karakteristik yang umum 
digunakan dalam difraksi sinar-x, karena intensitasnya yang jauh lebih tinggi 
dibandingkan sinar-x karakteristik lain. Sinar-x karakteristik terbentuk melalui 
proses perpindahan elektron atom dari tingkat energi tinggi menuju ke tingkat 
energi yang lebih rendah. Beda energi antara tingkat-tingkat orbit dalam atom 
target cukup besar, sehingga radiasi yang dipancarkannya memiliki frekuensi 
yang cukup besar dan berada pada daerah sinar-x. Sinar-x karakteristik Kα terjadi 
karena elektron atom yang berada pada kulit K terionisasi sehingga terpental 
keluar. Kekosongan kulit K ini segera diisi oleh elektron dari kulit L, maka akan 
dipancarkan sinar-x karakteristik Kα. Pada praktiknya, karakteristik sinar Cu-Kα 
ini terdiri dari Kα1 dan Kα2 dengan sinar karakteristik Kα1 mempunyai panjang 
gelombang sebesar 1,54056 angstrom, lebih pendek dibandingkan panjang 
gelombang Kα2, yaitu 1,54439 angstrom (Cockcroft & Fitch, 2008). Sedangkan 
intensitas Kα1 memiliki karakteristik dua kali lebih besar dari intensitas Kα2. Pada 
sudut-sudut tinggi, material uji yang memiliki ukuran kristal yang besar ditandai 
dengan tidak adanya superposisi antara Kα1 dan Kα2. Hal ini dikarenakan untuk 
material dengan ukuran kristal yang besar memiliki lebar puncak yang kecil 
sehingga akan menyebabkan puncak-puncak Kα1 dan Kα2 dapat dibedakan dengan 
jelas. Dalam penelitian ini sampel standar yang dipilih diuji difraksi sinar-x pada 
sudut-sudut tinggi dengan tujuan meminimalisir kehadiran superposisi antara Kα1 
dan Kα2 sehingga akan lebih memudahkan penentuan posisi 2θ. 
 Secara matematis, agak sulit menggambarkan semua kemungkinan 
kesalahan yang berkontribusi terhadap pergeseran posisi puncak pada waktu 
pengukuran pola difraksi. Untuk mengevaluasi secara empiris kesalahan total, 
salah satu cara yang dapat dilakukan adalah dengan melakukan pengukuran 
menggunakan sebuah sampel standar yang konstanta kisi nya telah diketahui 
secara akurat (Allmann, 2008). Pada penelitian ini pengukuran dilakukan dengan 
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menggunakan sampel standar NIST SRM 660b LaB6 (Cline dkk., 2010). 
Penelitian mengenai akurasi parameter kisi sebelumnya juga telah dilakukan di 
beberapa tempat di antaranya adalah di Curtin University (O’Connor & Pratapa, 
2002).  
 Gambar 4.12 menunjukkan pola difraksi LaB6 pada sudut 103 - 104 ᵒ2θ 
yang diukur di tiga tempat, yaitu di LPPM ITS (X1), Teknik Material ITS (X2) 
dan Pusat Sains Universitas Hasanuddin Makassar (X4). Gambar ini menunjukkan 
adanya perbedaan yang cukup signifikan untuk hasil pola difraksi keseluruhan 
yang dihasilkan oleh instrumen X4. Tampak bahwa ketiga instrumen 
menunjukkan posisi puncak yang berbeda, hal ini mengindikasikan bahwa setiap 
 
 
 
Gambar 4.12 Pola difraksi (radiasi CuKα) untuk sampel standar NIST SRM 
660b LaB6 yang diukur di LPPM ITS (X1), Teknik Material 
ITS (X2) dan Pusat Sains Universitas Hasanuddin Makassar 
(X4) 
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instrumen yang digunakan memiliki karakteristik posisi titik nol skala 2θ yang 
berbeda. Gambar tersebut menunjukkan bahwa instrumen Shimadzu XRD-7000 
Maxima-X memiliki nilai koreksi 2θ0 yang lebih besar dibandingkan kedua 
instrumen lainnya. Setelah dilakukan pengambilan data dengan sudut panjang 
selanjutnya dilakukan pengukuran untuk lima puncak terakhir (dalam hal ini 
berada pada rentang 100 - 130ᵒ 2θ) dengan pengukuran didesain agar intensitas 
kelima puncak terakhir ini mencapai cacah dengan ketelitian kurang dari 5% 
dengan memperpanjang waktu pengukuran. Langkah ini dilakukan agar lebih 
penentuan posisi puncak lebih akurat.  
 Tabel 4.4 menunjukkan posisi lima puncak terakhir LaB6 yang diperoleh 
dari data sertifikat referensi material standar NIST SRM 660b. Data ini 
selanjutnya dijadikan sebagai acuan untuk menentukan nilai 2θbias yang 
merupakan selisih antara posisi puncak referensi (2θtrue) dengan posisi puncak 
terukur (2θobs). Selanjutnya dengan bantuan grafik interpolasi antara Cos θ 
terhadap 2θbias, koreksi 2θ0 dapat ditentukan. Adapun hubungan antara 2θbias dan 
2θ0 sebelumnya telah dinyatakan pada Persamaan 2.23. Gambar 4.13 
menunjukkan grafik cosθ-2θbias untuk instrumen Philips X-Pert MPD di LPPM 
ITS. Dari interpolasi grafik diperoleh nilai 2θ0 untuk instrumen X1 adalah -
0.02125. Adanya perbedaan nilai 2θ0 yang diperoleh dengan 2θ0 yang telah 
digunakan sebelumnya untuk instrumen X1 disebabkan adanya perubahan 
ketidaktepatan susunan optik untuk instrumen di LPPM ITS setelah dilakukan 
perbaikan alat pada Desember 2013.  
Tabel 4.4 Informasi nilai posisi puncak terhitung untuk 
NIST SRM 660b LaB6 menggunakan 
radiasi CuKα dengan panjang gelombang λ 
= 0,15405929 nm (Cline dkk., 2010) 
h k l 2θ (degrees) 
3 3 0 103,661 
3 3 1 107,749 
4 2 0 111,934 
4 2 1 116,245 
3 3 2 120,723 
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 Analisis lanjutan untuk melihat realibilitas nilai koreksi 2θ0 yang telah 
diperoleh dilakukan dengan menggunakan analisis Rietveld. Pada penelitian ini 
analisis Rietveld dilakukan dengan bantuan perangkat lunak Rietica dengan 
menggunakan fungsi bentuk puncak pseudo-Voigt. Analisis ini diperlukan untuk 
penentuan parameter kisi kristal dengan mencocokkan (refine) antara data terukur 
dan data terhitung (model). Pada penelitian ini, proses pencocokan dilakukan 
dengan menggunakan data difraksi sampel yttria yang telah dikalsinasi pada suhu 
1100ᵒC selama 1 jam dimana proses pengukuran dilakukan dengan menggunakan 
tiga instrumen yang berbeda, yaitu X1, X2, dan X4. Adapun untuk pola difraksi 
terhitung (model) diperoleh dari data ICSD untuk yttrium oxide dengan kode 
23811. Pola difraksi terhitung ini dapat dilihat pada Lampiran A.   
 
 
 
Gambar 4.13 Grafik kalibrasi untuk menentukan nilai 2θ0 dengan 
menggunakan material standar LaB6 (NIST SRM 660b) 
untuk instrumen Philips X-Pert MPD di LPPM ITS (X1).  
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Δ(2θ) = 0.03573 Cos θ - 0.02125 
   R2  = 0.94039 
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Gambar 4.14 Grafik kalibrasi untuk menentukan 2θ0 dengan menggunakan 
material standar LaB6 yang diukur menggunakan: (bawah) Philips 
X'Pert Pro MPD di Teknik Material ITS dan (atas) Shimadzu 
XRD-7000 Maxima-X di Universitas Hasanuddin Makassar 
Cos θ 
2θ
bi
as
 (ᵒ
) 
Δ(2θ) = -0.10548 cosθ - 0.12905 
    R2  = 0.85282 
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   R2   = 0.99706 
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 Sebelum melakukan proses pencocokan (refinement) pemilihan parameter 
yang dibuat tetap (fixed parameters) dan parameter yang diubah (refined 
parameters) juga perlu dilakukan. Pada penelitian ini, parameter pelebaran puncak 
(parameter V dan W), panjang gelombang yang digunakan, serta parameter zero 
merupakan parameter-parameter yang nilainya dibuat tetap. Nilai parameter zero 
diperoleh dari iInformasi nilai 2θ0 yang telah ditentukan sebelumnya 
menggunakan grafik interpolasi antara Cos θ dan 2θbias. Parameter zero (koreksi 
2θ0) dan parameter pelebaran puncak dibuat tetap (fixed) selama proses 
pencocokan (refinement) dengan pertimbangan bahwa koreksi ini berkaitan 
dengan ketidaktepatan susunan optik yang tidak berubah selama proses 
pengambilan data sehingga termasuk dalam parameter yang tidak bisa diubah. 
Adapun parameter-parameter yang perlu dihaluskan (refined parameters) adalah 
background (B0, B1, B2), sample displacement, parameter kisi, phase scale, 
thermal factor (B), komponen Gamma (gamma 0), komponen Gaussian (U) dan 
asymetri.  
 
 
 
Gambar 4.15 Hasil penghalusan Rietica untuk sampel Y2O3 dengan 
menggunakan difraktometer Philips X-Pert MPD LPPM ITS 
(X1). Nilai GoF = 2.078, Rp = 10.73, Rexp = 10.45 dan RBragg=3.12 
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 Salah satu contoh hasil penghalusan dengan metode Rietveld ditunjukkan 
pada Gambar 4.15. Untuk hasil penghalusan dengan metode Rietveld 
selengkapnya dapat dilihat pada Lampiran E. Gambar 4.15 menunjukkan hasil 
pencocokan antara pola difraksi terukur yang ditunjukkan dengan tanda (+++) 
berwarna hitam dan pola difraksi terhitung berupa garis lurus berwarna merah. 
Adapun garis-garis tegak berwarna biru menunjukkan posisi-posisi puncak Bragg. 
Kurva berwarna hijau yang merupakan selisih antara pola difraksi terukur dan 
terhitung menunjukkan fluktuasi yang relatif kecil yang mengindikaskan bahwa 
hasil penghalusan dinyatakan selesai dan dapat diterima. Hal ini semakin 
diyakinkan dengan nilai parameter-parameter kesesuaian (Figures of Merit, FoM) 
seperti nilai faktor profil (Rp), faktor profil berbobot terbobot (Rwp), serta faktor 
harapan (Rexp) yang diperoleh kurang dari 20% serta nilai GoF yang diperoleh 
juga kurang dari 4%. Dari hasil keluaran penghalusan menggunakan perangkat 
lunak Rietica diperoleh parameter kisi untuk material standar yttria untuk setiap 
instrumen yang digunakan ditunjukkan pada Tabel 4.5.  
 Untuk menghitung akurasi parameter kisi yang diperoleh dari hasil 
penghalusan Rietveld maka diperlukan data pembanding yang dijadikan sebagai 
referensi. Pada penelitian ini parameter kisi yang tertera pada ICSD 23811 (Paton 
M G & Maslen E.N., 1965) tidak dapat digunakan sebagai data referensi untuk 
perhitungan akurasi dikarenakan yttria yang digunakan dalam penelitian ini telah 
dikalsinasi pada suhu 1100 ᵒC sehingga kondisi sampel tersebut memiliki 
Tabel 4.5 Estimasi Parameter Kisi untuk Sampel Y2O3 yang 
Dianalisis Menggunakan Perangkat Lunak Rietica. 
Estimasi Standar Deviasi untuk Angka Penting 
Diberikan di dalam kurung. 
Instrumen 
Parameter kisi (nm) 
Tanpa Koreksi Setelah Koreksi 
X1 10,605254(154) 10,603966 (46) 
X2 10,461358(448) 10,599579 (120) 
X4 10,593400(191) 10,601892 (191) 
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perbedaan dengan model ICSD yang digunakan. Sebagai data pembanding, 
dilakukan konfirmasi dengan membandingkan hasil penghalusan parameter kisi 
sampel Periklas MA142 yang diuji menggunakan instrumen Philips X-Pert MPD 
di LPPM ITS (X1) dengan difraktometer Siemens D500 Bragg-Brentano di Curtin 
University Australia (Xc). Pemilihan difraktometer di Curtin University ini dengan 
pertimbangan bahwa koreksi 2θ0 difraktometer ini telah diketahui dengan baik 
(Pratapa & O’Connor, 2002) maka selanjutnya diasumsikan bahwa parameter kisi 
yang dihasilkan dari instrumen ini telah terkoreksi dengan baik sehingga dapat 
dijadikan sebagai referensi untuk menentukan akurasi parameter kisi untuk 
instrumen X1. Tabel 4.6 menunjukkan perhitungan akurasi parameter kisi hasil 
penghalusan Rietveld untuk sampel Periklas MA142 yang diuji menggunakan 
difraktometer X1 yang dibandingkan dengan nilai parameter kisi yang diuji 
menggunakan difraktometer Xc sebagai data referensi parameter kisi untuk 
perhitungan akurasi. Dalam penelitian ini akurasi didefenisikan sebagai rasio 
antara nilai parameter kisi dengan standar deviasi untuk perbedaan dari nilai 
referensi dan nilai hasil analisis Rietveld. 
 Dari hasil perhitungan akurasi yang ditampilkan pada Tabel 4.6 ini 
menunjukkan bahwa nilai parameter kisi yang diperoleh dengan menggunakan 
instrumen X1 yang telah terkoreksi dengan 2θ0 yang telah diperoleh menghasilkan 
parameter kisi 99,79% mendekati nilai parameter kisi yang dihasilkan oleh 
instrumen Xc. Dengan hasil ini koreksi 2θ0 untuk difraktometer X1 telah 
terkonfirmasi dengan baik dan diasumsikan telah menghasilkan parameter kisi 
yang mendekati nilai yang ditunjukkan oleh difraktometer Xc sehingga 
selanjutnya untuk penentuan parameter kisi yttria, parameter kisi yang diperoleh 
 
Tabel 4.6 Perhitungan akurasi parameter kisi hasil pencocokan Rietveld untuk 
sampel MgO yang dianalisis menggunakan perangkat lunak Rietica.  
Sampel 
Uji 
Instrumen X1 Instrumen Xc Akurasi = 
parameter/σ a (nm) σ (nm) a (nm) σ (nm) 
MgO 4,213632 0,000081 4,213544 0,000151 1:60.000 
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dari hasil pengukuran menggunakan difraktometer X1 dapat diasumsikan sebagai 
referensi atau data pembanding dalam perhitungan akurasi difraktometer X2 dan 
X4.  
 Tabel 4.7 menunjukkan estimasi akurasi parameter kisi untuk sampel yttria 
yang telah diuji menggunakan instrumen X2 dan instrumen X4 dibandingkan 
dengan hasil parameter kisi menggunakan difraktometer X1. Adanya perbedaan 
nilai yang cukup signifikan yang ditunjukkan oleh instrumen X2 diduga 
disebabkan oleh step size instrumen X2 yang tidak bernilai bulat sehingga dalam 
analisis Rietveld nilai yang diperoleh diduga telah melalui pembulatan, sehingga 
menyebabkan ketidaksesuaian skala pola difraksi terukur dengan skala pola 
difraksi terhitung sehingga jumlah angka pentingnya berkurang. Namun demikian, 
instrumen X4 memiliki masalah dengan beam dan incident slit yang menyebabkan 
adanya fasa teridentifikasi yang berasal dari sample holder pada pola difraksi 
terukur. Hal ini menyebabkan akurasi nilai parameter kisinya hanya hingga 4 
angka penting. Akan tetapi merujuk pada penelitian sebelumnya menyebutkan 
bahwa akurasi parameter kisi sekitar 1: 50.000 sudah dapat diterima (O’Connor & 
Pratapa, 2002) sehingga koreksi nilai 2θ0 yang telah diperoleh dinyatakan telah 
reliabel dan akurat untuk digunakan dalam mengoreksi parameter kisi 
menggunakan ketiga instrumen ini. Hasil analisis yang disajikan pada Tabel 4.7 
juga menunjukkan bahwa parameter kisi yang diperoleh setelah dilakukan koreksi 
titik nol lebih akurat dibandingkan dengan tanpa koreksi 2θ0. 
 
 
 
Tabel 4.7 Estimasi akurasi parameter kisi hasil pencocokan Rietveld untuk 
sampel Y2O3 yang dianalisis menggunakan perangkat lunak Rietica  
Instrumen Perhitungan Referensi X1 Akurasi 
a (nm) σ (nm) a (nm) σ (nm) Terkoreksi Tanpa 
Koreksi 
X2 10,599579 0,000120 10.603966 0,000046 1:250.000 1:230.000 
X4 10,601892 0,000191 10.603966 0,000046 1:240.000 1:240.000 
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BAB 5 
PENUTUP 
 
 
5.1  Kesimpulan 
Berdasarkan hasil penelitan dan analisa yang telah dilakukan dapat diambil 
kesimpulan sebagai berikut: 
1. Dalam penelitian ini diperoleh bahwa setiap instrumen memiliki karakteristik 
pelebaran puncak yang berbeda diindikasikan dengan nilai parameter Cagliotti 
(U, V, dan W) dan nilai Gaussian yang berbeda untuk setiap instrumen, yaitu 
untuk instrumen Philips X-Pert MPD di Laboratorium Energi LPPM ITS 
diperoleh nilai U=0,0127, V=-0.007 dan W=0,0117. Untuk difraktometer 
Philips X'Pert Pro di Teknik Material ITS diperoleh nilai U=0,0121, V=-0.012 
dan W=0,0212. Difraktometer Rigaku MiniFlex-2 di UNM Makassar memiliki 
karakteristik nilai U=0,0131, V=-0,006 dan W=0,0260. Sedangkan untuk 
instrumen Shimadzu XRD-7000 Maxima-X memiliki nilai karakteristik 
U=0,0285, V=-0,054, dan W=0,0442. Dengan mengeliminasi profil puncak 
yang berasal dari instrumen ini akan diperoleh hasil analisis size-strain yang 
lebih akurat. 
2. Perbedaan ketidaktepatan susunan optik dari setiap instrumen yang digunakan 
menyebabkan posisi skala 2θ untuk setiap instrumen berbeda. Dengan 
melakukan koreksi 2θ0 dari setiap instrumen maka parameter kisi yang 
diperoleh dari analisis Rietveld dapat ditingkatkan akurasinya. Dalam 
penelitian ini diperoleh koreksi 2θ0 sebesar -0,02125 untuk instrumen Philips 
X-Pert MPD di Laboratorium Energi LPPM ITS, -0,04915 untuk 
difraktometer Philips X'Pert Pro MPD di Teknik Material ITS dan -0,12905 
untuk difraktometer Shimadzu XRD-7000 Maxima-X. 
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5.2   Saran 
Berdasarkan hasil penelitian ini disarankan dalam pengambilan data XRD 
menggunakan step size yang bernilai bulat. Dalam analisis metode puncak tunggal 
dan whole pattern disarankan lebih cermat dan teliti dalam menentukan 
background dari setiap instrumen yang digunakan agar memperoleh hasil analisis 
berupa posisi dan FWHM yang lebih akurat. Untuk memperoleh estimasi ukuran 
kristal menggunakan perangkat lunak MAUD dengan lebih akurat, sebaiknya 
memperhatikan urutan parameter yang harus direfinement. Khusus untuk 
instrumen Shimadzu XRD-7000 Maxima-X di Universitas Hasanuddin Makassar 
disarankan untuk menggunakan slit yang lebih kecil (<0,5 mm) agar puncak 
difraksi dari sample holder dapat dieliminasi. Agar hasil analisis yang digunakan 
lebih meyakinkan, pengguna difraktometer sinar-x disarankan untuk 
menggunakan material standar bersertifikat yang diketahui nilai parameter kisi 
dan ukuran kristalnya. 
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LAMPIRAN A 
DATA ICSD UNTUK PEMODELAN 
 
Data ICSD untuk Y2O3 
COL  ICSD Collection Code 23811 
 DATE Recorded Sep 23, 1986; updated Sep 23, 1986 
 NAME Yttrium oxide 
 FORM Y2 O3 
      = O3 Y2 
 TITL A Refinement of the Crystal Structure of Yttria 
 REF  Acta Crystallographica (1,1948-23,1967) 
      ACCRA 19 (1965) 307-310 
 AUT  Paton M G, MaslenÿEÿN 
 CELL a=10,604(2) b=10,604(2) c=10,604(2) à=90,0 á=90,0 ç=90,0 
      V=1192,4 Z=16 
 SGR  I a -3        (206) - cubic 
 CLAS m-3   (Hermann-Mauguin) - Th  (Schoenflies) 
 PRS  cI80 
 ANX  A2X3 
 PARM Atom__No OxStat  Wyck -----X----- -----Y----- -----Z-----  -SOF- 
      Y      1  3,000    8b  1/4         1/4         1/4 
      Y      2  3,000   24d -0,0328(2)   0,          1/4 
      O      1 -2,000   48e  0,389(1)    0,154(1)    0,378(1) 
 WYCK e d b 
 ITF  Y   1   B=0,98 
ÿ 
 TF   Atom   á(1,1)  á(2,2)  á(3,3)  á(1,2)  á(1,3)  á(2,3) 
      Y  2    0,0019  0,0028  0,0018  0,0000  0,0000  0,0000 
      O  1    0,0031  0,0027  0,0035  0,0009 -0,0003 -0,0001 
 RVAL 0,082 
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Data ICSD untuk MgAl2O3 
COL  ICSD Collection Code 79000 
 DATE Recorded Apr 22, 1996; updated Jan 19, 1999 
 NAME Magnesium dialuminium oxide 
 MINR Spinel - from Myanmar, Burma 
 MINR Spinel group 
 FORM Mg Al2 O4 
      = Al2 Mg O4 
 FORM Mg (Al1,993 Cr0,007) O4 
 TITL An electron density residual study of magnesium aluminium oxide  
      spinel 
 REF  Materials Research Bulletin 
      MRBUA 30 (1995) 341-345  Issue 3 
 AUT  Sawada H 
 CELL a=8,089(0) b=8,089(0) c=8,089(0) à=90,0 á=90,0 ç=90,0 
      V=529,2 D=3,50 Z=8 
 SGR  F d -3 m Z    (227) - cubic 
 CLAS m-3m  (Hermann-Mauguin) - Oh  (Schoenflies) 
 PRS  cF56 
 ANX  AB2X4 
 PARM Atom__No OxStat  Wyck -----X----- -----Y----- -----Z-----  -SOF- 
      Mg     1  2,000    8a  1/8         1/8         1/8 
      Al     1  3,000   16d  1/2         1/2         1/2 
      O      1 -2,000   32e  0,2633(1)   0,2633(1)   0,2633(1) 
 WYCK e d a 
 ITF  Mg  1   B=0,403(4) 
 ITF  Al  1   B=0,376(3) 
 ITF  O   1   B=0,486(4) 
 REM  TEM 297 
 REM  AHT (anharmonic temperature factor given) 
 RVAL 0,011 
 TEST Calculated density unusual but tolerable, (Code 23) 
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Data ICSD untuk Periklas 
 
COL  ICSD Collection Code 9863 
 DATE Recorded Jan 1, 1980; updated Jan 19, 1999 
 NAME Magnesium oxide 
 MINR Periclase 
 FORM Mg O 
      = Mg O 
 TITL X-ray determination of electron-density distributions in oxides,  
      Mg O, Mn O, Co O, and Ni O, and atomic scattering factors of their  
      constituent atoms 
 REF  Proceedings of the Japan Academy 
      PJACA 55 (1979) 43-48 
 AUT  Sasaki S, FujinoÿK, TakeuchiÿY 
 CELL a=4,217(1) b=4,217(1) c=4,217(1) à=90,0 á=90,0 ç=90,0 
      V=75,0 D=3,56 Z=4 
 SGR  F m -3 m      (225) - cubic 
 CLAS m-3m  (Hermann-Mauguin) - Oh  (Schoenflies) 
 PRS  cF8 
 ANX  AX 
 PARM Atom__No OxStat  Wyck -----X----- -----Y----- -----Z-----  -SOF- 
      Mg     1  2,000    4a  0,          0,          0, 
      O      1 -2,000    4b  1/2         1/2         1/2 
 WYCK b a 
 ITF  Mg  1   B=0,312 
 ITF  O   1   B=0,362 
 REM  M PDF 43-1022 
 RVAL 0,013 
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Data ICSD untuk MgTiO3 
 
COL  ICSD Collection Code 65794 
 DATE Recorded Dec 27, 1990; updated Jun 26, 1998 
 NAME Magnesium titanium oxide 
 MINR Geikielite 
 FORM Mg Ti O3 
      = Mg O3 Ti 
 TITL Structure refinements of Mg Ti O4, Mg Ti O3 and Mg Ti O5 by time-of       
flight neutron powder diffaction 
 REF ASBSD 45 (1989) 542-549 
 AUT  Wechsler BA, DreeleyRyByvon 
 CELL a=5,055(0) b=5,055(0) c=13,899(1) à=90,0 á=90,0 ç=120,0 
      V=307,6 D=4,05 Z=6 
 SGR  R -3 H       (148) - trigonal 
 CLAS -3   (Hermann-Mauguin) - C3i (Schoenflies) 
 PRS  hR30 
 ANX  ABX3 
 PARM Atom__No OxStat  Wyck -----X----- -----Y----- -----Z-----  -SOF- 
      Mg     1  2,000    6b  0,          0,         0,35570(5) 
      Ti     1  4,000    6c  0,          0,         0,14510(7) 
      O      1 -2,000    8f  0,31591(8)  0,02146(8) 0,24635(3) 
 WYCK fc2 
ÿ 
 TF   Atom   U(1,1)  U(2,2)  U(3,3)  U(1,2)  U(1,3)  U(2,3) 
      Mg 1    0,0050  0,0050  0,0055 0,0025  0,0000  0,0000 
                 (2)     (2)     (2)     (1)      
      Ti 1    0,0035  0,0035  0,0042 0,0018  0,0000  0,0000 
                 (2)     (2)     (3)     (1) 
      O  1    0,0040  0,0041  0,0059 0,0016  0,0010  0,0013 
                 (4)     (4)     (3)     (0) 
 REM  NDP(neutron diffraction from a powder) 
 REM  RVP 
 REM  M PDF 6-494 
 RVAL 0,026 
 TEST Calculate density unusual but tolerable,(Code 23) 
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Data ICSD untuk Rutil 
 
COL  ICSD Collection Code 64987 
 DATE Recorded Jun 26, 1998 
 NAME Titanium oxide 
 MINR Rutile 
 FORM Ti O2 
      = O2 Ti 
 TITL Electron-density distribution in rutile crystals 
 REF  Acta Crystallographica B (24,1968-38,1982) 
      ACBCA 31 (1975) 1981-1982 
 AUT  Shintani H, SatoÿS, SaitoÿY 
 CELL a=4,584(0) b=4,584(0) c=2,953(0) à=90,0 á=90,0 ç=90,0 
      V=62,1 D=4,26 Z=2 
 SGR  P 42/m n m    (136) - tetragonal 
 CLAS 4/mmm (Hermann-Mauguin) - D4h (Schoenflies) 
 PRS  tP6 
 ANX  AX2 
 PARM Atom__No OxStat  Wyck -----X----- -----Y----- -----Z-----  -SOF- 
      Ti     1  4,000    2a  0,          0,          0, 
      O      1 -2,000    4f  0,30493(7)  0,30493(7)  0, 
 WYCK f a 
ÿ 
 TF   Atom   U(1,1)  U(2,2)  U(3,3)  U(1,2)  U(1,3)  U(2,3) 
      Ti 1    0,0070  0,0070  0,0047 -0,0002  0,0000  0,0000 
                 (0)     (0)     (0)     (0) 
      O  1    0,0060  0,0060  0,0045 -0,0019  0,0000  0,0000 
                 (1)     (1)     (1)     (1) 
 REM  M PDF 21-1276, 299 data, also used for 31330 
 RVAL 0,016 
 TEST Calculated density unusual but tolerable, (Code 23) 
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LAMPIRAN B 
 
Tabel B.1 Hasil Analisis Single Line dengan Fungsi Pseudo-Voigh untuk 
Sampel Yttria yang Diukur Menggunakan Difraktometer Philips X-
Pert MPD di Laboratorium Energi LPPM ITS 
 
2θ FWHM tanθ FWHM2 
20,48937 0,131321 0,180734 0,017245331 
29,15191 0,153757 0,260032 0,023641141 
33,79268 0,16241 0,303753 0,026377125 
35,90715 0,136361 0,324024 0,018594262 
37,90615 0,121881 0,343412 0,014854861 
38,01082 0,098222 0,344433 0,009647534 
39,83972 0,122791 0,362387 0,015077531 
41,69143 0,093372 0,380778 0,008718334 
41,81021 0,047069 0,381965 0,002215532 
43,48011 0,139691 0,398758 0,019513676 
43,60008 0,060053 0,399972 0,00360631 
46,88434 0,116034 0,433613 0,013463796 
47,00651 0,083754 0,43488 0,007014773 
48,52035 0,107529 0,450681 0,011562443 
48,65119 0,090967 0,452055 0,008275075 
53,20023 0,105139 0,500765 0,011054201 
53,34077 0,103927 0,5023 0,010800717 
54,69407 0,131617 0,517179 0,01732294 
54,83642 0,120449 0,518754 0,014507885 
56,1645 0,112248 0,533552 0,012599578 
56,31186 0,092907 0,535205 0,008631636 
57,60699 0,10691 0,549834 0,011429829 
57,76417 0,104143 0,551622 0,010845848 
59,02864 0,105377 0,566103 0,01110427 
59,19132 0,095738 0,567979 0,009165795 
60,42577 0,108434 0,582315 0,011757902 
60,59407 0,098902 0,584283 0,009781653 
61,80419 0,100827 0,598537 0,010166136 
61,9726 0,105015 0,600535 0,011028117 
63,17002 0,099774 0,614844 0,009954859 
63,34878 0,119374 0,616995 0,014250247 
64,52166 0,10952 0,631217 0,011994556 
64,7049 0,100926 0,633456 0,010186142 
65,84645 0,104143 0,647504 0,010845827 
66,03502 0,104955 0,649842 0,011015527 
69,76757 0,115554 0,697189 0,013352713 
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69,97101 0,107777 0,699831 0,011615843 
71,05211 0,10499 0,713979 0,011022804 
71,25862 0,113419 0,716704 0,012863974 
72,32576 0,109928 0,730895 0,012084222 
72,53369 0,10342 0,733682 0,010695618 
73,59215 0,118787 0,747989 0,014110446 
73,8095 0,107439 0,750951 0,01154313 
74,84574 0,113549 0,76519 0,012893444 
76,09402 0,115699 0,782608 0,013386198 
76,32965 0,11913 0,785929 0,014191919 
77,3379 0,113858 0,800262 0,012963735 
77,56968 0,105624 0,803585 0,011156434 
78,57702 0,112666 0,818156 0,012693727 
78,80906 0,110482 0,821542 0,012206237 
81,03214 0,124481 0,854566 0,015495574 
81,27887 0,136011 0,858298 0,01849909 
82,24787 0,119983 0,873092 0,014395925 
82,50451 0,121157 0,877046 0,014679116 
83,46936 0,106217 0,892054 0,011281996 
83,73114 0,132336 0,896165 0,017512775 
84,68786 0,116965 0,911333 0,013680764 
84,95386 0,144407 0,915591 0,020853382 
87,11516 0,121781 0,950876 0,014830631 
87,3841 0,116115 0,955355 0,013482684 
89,53605 0,127834 0,991935 0,016341588 
89,82246 0,136823 0,996906 0,018720528 
90,74086 0,126104 1,013015 0,015902189 
91,03516 0,143831 1,018232 0,020687282 
91,95119 0,136138 1,034648 0,018533528 
92,25293 0,146815 1,040115 0,021554591 
93,16053 0,128182 1,056741 0,016430553 
93,4691 0,162819 1,062457 0,026509877 
94,3431 0,099276 1,078827 0,009855776 
94,39729 0,060796 1,079851 0,003696103 
94,68815 0,176205 1,085364 0,031048153 
95,58876 0,125659 1,102629 0,015790124 
95,90453 0,135121 1,108753 0,018257598 
96,79992 0,159409 1,126326 0,025411159 
97,13494 0,123447 1,13298 0,015239172 
98,02569 0,13574 1,150889 0,018425353 
98,35456 0,15496 1,157583 0,024012608 
99,24373 0,137894 1,175905 0,019014816 
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99,58746 0,15636 1,183078 0,02444835 
101,7092 0,131359 1,22851 0,017255124 
102,0643 0,173354 1,236315 0,030051637 
102,9446 0,137983 1,255926 0,019039203 
103,311 0,151484 1,2642 0,022947426 
104,1871 0,145634 1,284258 0,02120939 
104,5572 0,159847 1,292851 0,025551012 
105,4362 0,155029 1,313548 0,024034096 
105,8222 0,190749 1,32277 0,036385089 
109,2393 0,146779 1,408159 0,02154421 
109,6513 0,189996 1,418939 0,036098358 
110,5217 0,160162 1,442077 0,025651821 
110,9426 0,177445 1,453449 0,031486593 
113,1329 0,152189 1,514649 0,02316162 
113,5787 0,228903 1,52754 0,0523964 
114,4527 0,177251 1,553265 0,031418073 
114,9011 0,190637 1,5667 0,036342435 
117,1371 0,155008 1,636243 0,024027592 
117,6179 0,217359 1,651779 0,047245109 
118,5092 0,178518 1,681156 0,031868762 
118,9918 0,199855 1,697385 0,039942173 
121,2927 0,183444 1,778076 0,03365173 
121,8062 0,218609 1,796874 0,047789982 
122,7218 0,18949 1,831155 0,035906513 
123,2576 0,228467 1,851685 0,052197079 
124,1753 0,209682 1,887687 0,043966373 
124,732 0,256141 1,910062 0,065608212 
125,6505 0,204114 1,947901 0,041662525 
126,2198 0,272368 1,971952 0,074184218 
127,1479 0,213655 2,012189 0,04564863 
128,6783 0,222609 2,081485 0,049554945 
129,3049 0,320994 2,11098 0,103037405 
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Tabel B.2 Hasil Analisis Single Line dengan Fungsi Pseudo-Voigh untuk 
Sampel Yttria yang Diukur Menggunakan Difraktometer Philips 
X'Pert Pro MPD di Teknik Material ITS 
 
2θ FWHM tanθ FWHM2 
20,74015 0,150731 0,182995 0,022719937 
29,54812 0,166349 0,263727 0,027671897 
34,26652 0,175937 0,308276 0,030953786 
36,39152 0,072375 0,328701 0,005238207 
40,39293 0,100746 0,367858 0,010149789 
42,2829 0,078431 0,386699 0,006151403 
44,10255 0,121109 0,405068 0,014667322 
47,58849 0,158751 0,440933 0,025201836 
49,23876 0,121891 0,458245 0,014857313 
54,00015 0,144614 0,509527 0,020913088 
55,51574 0,116796 0,526301 0,013641343 
57,01338 0,125437 0,543107 0,015734521 
58,48078 0,127707 0,559807 0,016309006 
59,9239 0,124926 0,576465 0,01560653 
61,35403 0,133998 0,593214 0,017955448 
62,75712 0,112103 0,609889 0,012567029 
64,13759 0,108689 0,62654 0,011813347 
65,51196 0,133179 0,643369 0,017736758 
66,87621 0,17228 0,660333 0,029680405 
70,85387 0,118133 0,711371 0,013955396 
72,15449 0,13775 0,728604 0,018975118 
73,45493 0,133416 0,746123 0,017799909 
74,72703 0,162095 0,763549 0,026274744 
76,01517 0,15538 0,781499 0,024142895 
77,28035 0,095021 0,799438 0,009028918 
78,54659 0,145255 0,817712 0,021099067 
79,81075 0,131634 0,836289 0,017327499 
82,30414 0,134591 0,873957 0,01811478 
83,55509 0,190138 0,893398 0,036152467 
84,80149 0,21443 0,913149 0,045980396 
86,02831 0,137852 0,932977 0,019003157 
88,49365 0,141326 0,974049 0,019972965 
90,95196 0,131607 1,016754 0,017320418 
92,18125 0,153983 1,038813 0,023710616 
93,41334 0,138968 1,061422 0,019312038 
94,64428 0,152601 1,08453 0,023287145 
97,11536 0,139186 1,13259 0,019372698 
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99,58809 0,136627 1,183091 0,018666975 
100,8323 0,167979 1,209486 0,028216891 
103,3402 0,097837 1,264862 0,009571989 
104,5934 0,174663 1,293695 0,030507101 
105,8494 0,230613 1,323422 0,053182171 
107,1303 0,168338 1,354641 0,028337554 
108,4029 0,142873 1,386608 0,020412648 
111,0068 0,156571 1,455194 0,024514541 
112,3033 0,137146 1,491059 0,018809053 
116,3058 0,183348 1,609878 0,033616526 
119,0419 0,173348 1,699083 0,030049467 
120,4327 0,191732 1,747254 0,036761006 
123,2431 0,127314 1,851125 0,016208855 
124,7124 0,152385 1,909267 0,02322131 
126,1848 0,25606 1,97046 0,065566928 
127,6864 0,223946 2,036142 0,050151721 
129,2256 0,245999 2,10721 0,060515508 
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Tabel B.3 Hasil Analisis Single Line dengan Fungsi Pseudo-Voigh untuk 
Sampel Yttria yang Diukur Menggunakan Difraktometer Rigaku 
MiniFlex-2 di Laboratorium Mikrostruktur Jurusan Fisika UNM 
Makassar 
 
2θ FWHM tanθ FWHM2 
29,16481 0,198348 0,260153 0,039342 
33,82 0,2 0,304014 0,04 
35,92819 0,200793 0,324227 0,040318 
37,96 0,14 0,343937 0,0196 
38,12 0,02 0,345499 0,0004 
39,82019 0,067369 0,362194 0,004539 
39,88749 0,200558 0,362859 0,040224 
41,72312 0,200475 0,381094 0,04019 
41,86471 0,040854 0,38251 0,001669 
43,48529 0,146875 0,398811 0,021572 
43,58656 0,171752 0,399835 0,029499 
46,89758 0,128886 0,43375 0,016612 
46,98462 0,234253 0,434653 0,054874 
48,53623 0,156273 0,450848 0,024421 
48,66822 0,149119 0,452234 0,022236 
53,2369 0,194757 0,501166 0,03793 
53,38252 0,089822 0,502756 0,008068 
54,72318 0,133643 0,517501 0,01786 
54,84839 0,309648 0,518887 0,095882 
56,17987 0,149278 0,533725 0,022284 
56,32715 0,200359 0,535377 0,040144 
56,22222 0,280306 0,534199 0,078572 
57,82568 0,113814 0,552322 0,012954 
59,06152 0,157102 0,566482 0,024681 
59,22701 0,148013 0,568391 0,021908 
60,44536 0,157163 0,582544 0,0247 
60,61762 0,148424 0,584559 0,02203 
61,84824 0,164937 0,59906 0,027204 
62,02369 0,152765 0,601142 0,023337 
63,201 0,163939 0,615216 0,026876 
63,37644 0,155647 0,617329 0,024226 
64,53539 0,149305 0,631385 0,022292 
64,7149 0,179427 0,633578 0,032194 
65,89238 0,174337 0,648073 0,030394 
66,08651 0,155279 0,650481 0,024112 
69,80615 0,152499 0,697689 0,023256 
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70,01399 0,139205 0,700389 0,019378 
71,08298 0,150293 0,714386 0,022588 
71,28055 0,168857 0,716993 0,028513 
72,34736 0,159233 0,731184 0,025355 
72,55983 0,142011 0,734033 0,020167 
73,6249 0,153185 0,748435 0,023465 
73,84984 0,147782 0,751502 0,02184 
74,88662 0,163878 0,765756 0,026856 
75,10552 0,173132 0,768791 0,029975 
76,11501 0,151979 0,782903 0,023098 
76,33483 0,207902 0,786002 0,043223 
77,37139 0,151457 0,800741 0,022939 
77,60061 0,147015 0,804029 0,021613 
78,61276 0,152451 0,818676 0,023241 
78,84921 0,158096 0,822129 0,024994 
81,05909 0,164602 0,854973 0,027094 
81,31515 0,155113 0,858848 0,02406 
82,29674 0,168739 0,873843 0,028473 
82,55974 0,185801 0,877899 0,034522 
83,50482 0,180657 0,89261 0,032637 
83,77743 0,170206 0,896893 0,02897 
84,71173 0,180909 0,911714 0,032728 
84,98377 0,17992 0,916071 0,032371 
87,14548 0,153706 0,95138 0,023626 
87,42447 0,187834 0,956029 0,035282 
89,5666 0,165556 0,992464 0,027409 
89,85641 0,200794 0,997497 0,040318 
90,7816 0,155859 1,013735 0,024292 
91,97405 0,175095 1,035061 0,030658 
92,26885 0,167934 1,040404 0,028202 
93,19086 0,185804 1,057301 0,034523 
93,51404 0,209009 1,063292 0,043685 
94,42025 0,19141 1,080285 0,036638 
94,74789 0,20595 1,0865 0,042415 
95,6119 0,165765 1,103077 0,027478 
95,9274 0,199404 1,109198 0,039762 
96,86 0,18 1,127516 0,0324 
97,18 0,22 1,133878 0,0484 
98,06054 0,168808 1,151597 0,028496 
98,39009 0,182423 1,158309 0,033278 
99,2762 0,179151 1,17658 0,032095 
99,60297 0,19798 1,183402 0,039196 
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101,737 0,188229 1,229118 0,03543 
102,1058 0,178203 1,237231 0,031756 
102,9748 0,175927 1,256605 0,03095 
103,3442 0,216646 1,264953 0,046936 
104,2145 0,176784 1,284892 0,031252 
104,5838 0,219896 1,293471 0,048354 
105,4664 0,194787 1,314267 0,037942 
105,8466 0,259165 1,323355 0,067167 
106,7323 0,204311 1,344841 0,041743 
107,1183 0,187595 1,354344 0,035192 
109,2664 0,191987 1,408865 0,036859 
109,6811 0,219841 1,419722 0,04833 
110,5616 0,233407 1,44315 0,054479 
110,9612 0,219308 1,453954 0,048096 
113,1451 0,243476 1,515 0,05928 
113,6114 0,33507 1,528492 0,112272 
114,5 0,224883 1,554674 0,050572 
114,9363 0,221776 1,567762 0,049185 
117,1654 0,1901 1,637151 0,036138 
117,6443 0,239023 1,652638 0,057132 
118,549 0,219963 1,682486 0,048384 
119,0207 0,242195 1,698365 0,058659 
121,3321 0,220983 1,779508 0,048833 
121,857 0,201212 1,79875 0,040486 
122,7606 0,204029 1,83263 0,041628 
123,2941 0,203364 1,853097 0,041357 
124,1914 0,233895 1,888329 0,054707 
124,7578 0,320287 1,911109 0,102584 
125,6946 0,264986 1,949747 0,070218 
126,2463 0,257417 1,973083 0,066264 
127,1852 0,22899 2,013834 0,052436 
127,7657 0,248296 2,039708 0,061651 
128,7042 0,250886 2,082691 0,062944 
129,3386 0,274405 2,112586 0,075298 
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Tabel B.4 Hasil Analisis Single Line dengan Fungsi Pseudo-Voigh untuk 
Sampel Yttria yang Diukur Menggunakan Difraktometer Shimadzu 
XRD-7000 Maxima-X 
 
 
2θ FWHM tanθ FWHM2 
20,56616 0,17453 0,18143 0,03046 
29,23429 0,16485 0,26080 0,02718 
33,87216 0,17455 0,30451 0,03047 
35,97926 0,16361 0,32472 0,02677 
39,93951 0,18897 0,36337 0,03571 
43,66000 0,20000 0,40058 0,04000 
48,60104 0,10332 0,45153 0,01068 
50,24534 0,35459 0,46892 0,12574 
53,28133 0,21848 0,50165 0,04773 
56,24003 0,24000 0,53440 0,05760 
57,68060 0,10704 0,55067 0,01146 
59,10000 0,26000 0,56693 0,06760 
60,50000 0,28000 0,58318 0,07840 
64,59866 0,17241 0,63216 0,02973 
69,87407 0,15635 0,69857 0,02445 
71,14172 0,13109 0,71516 0,01718 
72,41577 0,13972 0,73210 0,01952 
73,67979 0,13626 0,74918 0,01857 
74,94000 0,12000 0,76650 0,01440 
77,42649 0,12829 0,80153 0,01646 
78,66109 0,13884 0,81938 0,01928 
81,12002 0,12001 0,85589 0,01440 
89,62078 0,12226 0,99340 0,01495 
90,84000 0,12000 1,01477 0,01440 
92,06000 0,12000 1,03662 0,01440 
95,68000 0,14000 1,10439 0,01960 
98,10000 0,16001 1,15240 0,02560 
99,34000 0,14000 1,17791 0,01960 
101,80000 0,34000 1,23050 0,11560 
103,06000 0,14000 1,25852 0,01960 
109,34000 0,21999 1,41078 0,04840 
114,54000 0,18001 1,55587 0,03240 
118,62000 0,16000 1,68486 0,02560 
121,42000 0,20000 1,78271 0,04000 
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122,84000 0,22000 1,83565 0,04840 
124,26000 0,20000 1,89107 0,04000 
125,74000 0,26000 1,95165 0,06760 
127,24000 0,21997 2,01625 0,04839 
128,80000 0,20000 2,08716 0,04000 
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LAMPIRAN C 
POLA HASIL PENGHALUSAN MAUD 
 
Pola Hasil Refinement Maud Sampel Yttria Untuk Instrumen X1 
 
 
Pola Hasil Refinement MAUD sampel Yttria Untuk Instrumen X2 
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Pola Hasil Refinement MAUD Sampel Yttria untuk Instrumen X3 
 
 
Pola Hasil Refinement MAUD Sampel Yttria Untuk Instrumen X4 
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Pola Hasil Refinement MAUD Sampel Spinel MgAl2O4 Untuk Instrumen X1 
Pola Hasil Refinement MAUD Sampel Spinel MgAl2O4 untuk Instrumen X2 
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Pola Hasil Refienement MAUD Sampel Spinel MgAl2O4 untuk Instrumen X3 
 
 
Pola Hasil Refinement MAUD Sampel MgTiO3 untuk Instrumen X1 
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Pola Hasil Refinement MAUD Sampel MgTiO3 untuk Instrumen X2 
Pola Hasil Refinement MAUD Sampel MgTiO3 untuk Instrumen X3 
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Pola Hasil Refinement MAUD Sampel MgTiO3 untuk Instrumen X4 
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LAMPIRAN D 
 
KELUARAN PENGHALUSAN MAUD 
 
Sampel Spinel MgAl2O4 yang Diukur Menggunakan Instrumen X1 
 
Parameters MA_X1 
Sig 1,7568645 
Rw 17,996733 
Rwnb 16,7047 
Rb 14,139755 
Rexp 10,243666 
Lattice Parameters MgAl2O4 a=b=c 8,08229(23) 
Periklas a=b=c 4,21283(4) 
Background 
B0 82,98(30) 
B1 -1,21(3) 
B2 -0,004(9) 
B3 1,413(11) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgAl2O4 116,5(31) 
Periklas 1818,6(35) 
Distribution Size MgAl2O4 1,3715(11) 
Periklas 0,0007(6) 
Microstrain MgAl2O4 0,0002(1) 
Periklas 0,0002(2) 
Distribution Strain MgAl2O4 0,45(3) 
Periklas 0,49(6) 
Thermal Parameters 
MgAl2O4 
Mg 4,24(1) 
Al 4,33(1) 
O 2,93(1) 
MgO Mg 1,91(5) 
O 1,87(8) 
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Sampel Spinel MgAl2O4 yang Diukur Menggunakan Instrumen X2 
 
 
Parameters MA_X2 
Sig 1,801146 
Rw 18,450338 
Rwnb 17,447906 
Rb 14,469611 
Rexp 10,243666 
Lattice Parameters MgAl2O4 a=b=c 8,0874(2) 
Periklas a=b=c 4,21577(3) 
Background 
B0 82,61(27) 
B1 -1,34(25) 
B2 0,002(7) 
B3 0,00004(9) 
Crystal Size (angstrom) MgAl2O4 110,8(1) 
Periklas 1757,6(1) 
Distribution Size MgAl2O4 1,520(17) 
Periklas 0,055(12) 
Microstrain MgAl2O4 8,016(3) 
Periklas 0,00041(2) 
Distribution Strain MgAl2O4 0,502(89) 
Periklas 0,500(28) 
Thermal Parameters 
MgAl2O4 
Mg 4,36(22) 
Al 4,28(12) 
O 3,17(14) 
MgO Mg 2,10(6) 
O 2,04(9) 
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Sampel Spinel MgAl2O4 yang Diukur Menggunakan Instrumen X3 
 
 
Parameters MA_X3 
Sig 1,63 
Rw 20,39 
Rwnb 23,28 
Rb 15,49 
Rexp 12,49 
Lattice Parameters MgAl2O4 a=b=c 8,0899(4) 
Periklas a=b=c 4,21552(6) 
Background 
B0 91,76(23) 
B1 2,46(24) 
B2 -0,91(7) 
B3 0,006(1) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgAl2O4 116,6(29) 
Periklas 1115,8(12) 
Distribution Size MgAl2O4 0,522(74) 
Periklas 0,0005(22) 
Microstrain MgAl2O4 0,000005(3) 
Periklas 0,000002(9) 
Distribution Strain MgAl2O4 0,051(22) 
Periklas 0,23(10) 
Thermal Parameters 
MgAl2O4 
Mg 6,03(19) 
Al 5,169(21) 
O 3,45(21) 
MgO Mg 2,42(8) 
O 2,42(23) 
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Sampel Spinel MgTiO3 yang Diukur Menggunakan Instrumen X1 
 
 
Parameters MA_X1 
Sig 1,319 
Rw 19,95 
Rwnb 19,02 
Rb 15,05 
Rexp 15,13 
Lattice Parameters 
MgTiO3 
a=b 5,05776(7) 
c 13,9109(2) 
Periklas a=b=c 4,2142(2) 
Rutil a=b 4,6002(4) 
c 2,9633(4) 
Background 
B0 78,65(18) 
B1 -3,74(18) 
B2 0,068(6) 
B3 -0,00052(7) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgTiO3 731,3(76) 
Periklas 1108,4(63) 
Rutil 190,4(16) 
Distribution Size 
MgTiO3 0,833(24) 
Periklas 0,995(14) 
Rutil 0,507(21) 
Microstrain 
MgTiO3 0,00078(5) 
Periklas 0,00001(3) 
Rutil 0,0012(6) 
Distribution Strain 
MgTiO3 0,71(4) 
Periklas 0,00001(3) 
Rutil 0,0012(6) 
Thermal Parameters 
MgTiO3 
Mg 3,26(14) 
Ti 2,22(13) 
O 4,74(15) 
MgO Mg 15,38(41) 
O 10,84(51) 
TiO2 
Ti 5,98(30) 
O 7,19(45) 
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Sampel Spinel MgTiO3 yang Diukur Menggunakan Instrumen X2 
 
 
Parameters MT_X2 
Sig 1,22 
Rw 19,36 
Rwnb 22,77 
Rb 14,54 
Rexp 15,78 
Lattice Parameters 
MgTiO3 
a=b 4,9845(1) 
c 13,7045(3) 
Periklas a=b=c 4,1524(2) 
Rutil a=b 4,53347(6) 
c 2,9196(6) 
Background 
B0 137,85(21) 
B1 -5,86(20) 
B2 0,097(6) 
B3 -6,85(86) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgTiO3 732,3(95) 
Periklas 110,82(61) 
Rutil 206,6(30) 
Distribution Size 
MgTiO3 0,938(35) 
Periklas 3,11(38) 
Rutil 1,63(69) 
Microstrain 
MgTiO3 0,0009(1) 
Periklas 0,0002(8) 
Rutil 0,0004(8) 
Distribution Strain 
MgTiO3 0,77(5) 
Periklas 1,15(38) 
Rutil 1,10(97) 
Thermal Parameters 
MgTiO3 
Mg 3,75(37) 
Ti 2,89(36) 
O 5,68(37) 
MgO Mg 21,07(47) 
O 3,63(46) 
TiO2 
Ti 6,71(36) 
O 7,82(65) 
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Sampel Spinel MgTiO3 yang Diukur Menggunakan Instrumen X3 
 
Parameters MT_X3 
Sig 2,56 
Rw 13,12 
Rwnb 11,74 
Rb 10,23 
Rexp 5,12 
Lattice Parameters 
MgTiO3 
a=b 5,05903(9) 
c 13,9132(3) 
Periklas a=b=c 4,21506(1) 
Rutil a=b 4,5989(5) 
c 2,9652(6) 
Background 
B0 39,72(14) 
B1 28,72(15) 
B2 -0,88(4) 
B3 0,0100(5) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgTiO3 746,6(60) 
Periklas 1084,9(66) 
Rutil 922,8(48) 
Distribution Size 
MgTiO3 3,62(75) 
Periklas 0,52(58) 
Rutil 171,9(17) 
Microstrain 
MgTiO3 0,000010(7) 
Periklas 0,00001(5) 
Rutil 0,0012(2) 
Distribution Strain 
MgTiO3 1,81(12) 
Periklas 1,70(21) 
Rutil 0,58(13) 
Thermal Parameters 
MgTiO3 
Mg 4,96(13) 
Ti 3,29(10) 
O 6,37(14) 
MgO Mg 17,10(27) 
O 8,40(27) 
TiO2 
Ti 3,56(57) 
O 4,76(69) 
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Sampel Spinel MgTiO3 yang Diukur Menggunakan Instrumen X4 
 
Parameters MT_X4 
Sig 3,65 
Rw 17,54 
Rwnb 28,68 
Rb 12,49 
Rexp 4,8 
Lattice Parameters 
MgTiO3 
a=b 5,0373(1) 
c 13,8367(6) 
Periklas a=b=c 3,4190(26) 
Rutil a=b 4,5744(11) 
c 2,9200(20) 
Background 
B0 239,49(94) 
B1 2,53(43) 
B2 -0,095(37) 
B3 0,0023(7) 
Crystal Size 
(angstrom) 
MgTiO3 657,6(14) 
Periklas 987,8(15) 
Rutil 1132,1(16) 
Distribution Size 
MgTiO3 2,04(14) 
Periklas 20,44(11) 
Rutil 0,005(1) 
Microstrain 
MgTiO3 0,0010(89) 
Periklas 0,0020(11) 
Rutil 0,0056(14) 
Distribution Strain 
MgTiO3 0,61(12) 
Periklas 70,07(21) 
Rutil 0,034(13) 
Thermal Parameters 
MgTiO3 
Mg 4,64(38) 
Ti 2,74(36) 
O 6,91(37) 
MgO Mg 56,96(48) 
O 114,91(45) 
TiO2 
Ti 5,34(63) 
O 8,95(12) 
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LAMPIRAN E 
KELUARAN HASIL PENGHALUSAN RIETICA 
 
Keluaran Refinement Sampel Yttria yang diukur menggunakan difraktometer X1 
Parameter Yttria_X1 
FOM 
Rp 10,58 
Rwp 15,07 
Rexp 10,45 
Gof 2,078 
Background 
B0 -21,8112(14) 
B1 0,468(28) 
B2 -0,0018(16) 
B3 724,266(18) 
Sample Displacement -0,04141(67) 
Phase Scale 0,0001535(7) 
Parameter 
Kisi 
a 10,603966(46) 
b 10,603966(46) 
c 10,603966(46) 
Cell Volume 1192,353(8) 
Density 5,03 
Asymetri 0,02850(0) 
U 0,024(0) 
Gamma 0 0,5593(0) 
Derived Bragg Factor 3,22 
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Keluaran Refinement Sampel Yttria yang diukur menggunakan difraktometer X2 
 
Parameter Yttria_X2 
FOM 
Rp 6,1 
Rwp 7,78 
Rexp 6,79 
Gof 1,32 
Background 
B0 170,8(27) 
B1 -0,68(5) 
B2 0,00031(3) 
B3 896,7(33) 
Sample Displacement -0,4076(22) 
Phase Scale 0,00001055(7) 
Parameter Kisi a 10,599579(120) 
 
b 10,599579(120) 
 
c 10,599579(120) 
Cell Volume 1190,874(23) 
Density 5,036 
Asymetri 0,0142(17) 
U 0,01334(29) 
Gamma 0 0,4844(59) 
Derived Bragg Factor 2,29 
 
  
87 
 
Keluaran Refinement Sampel Yttria yang diukur menggunakan difraktometer X4 
 
Parameter Yttria_X4 
FOM 
Rp 5,53 
Rwp 8,84 
Rexp 1,97 
Gof 20,11 
Background 
B0 4439,8(226) 
B1 -72,74(10) 
B2 0,845(18) 
B3 -0,0038(11) 
Sample Displacement -0,3208(11) 
Phase Scale 0,0000744(6) 
Parameter Kisi a 10,592778(684) 
 
b 10,592778(684) 
 
c 10,592778(684) 
Cell Volume 1188,58(13) 
Density 5,046 
Asymetri -0,00040(6) 
U 0,0275(13) 
Gamma 0 0,3654(12) 
Derived Bragg Factor 3,37 
 
  
88 
 
Keluaran Refinement Sampel Periclase MA142 yang diukur menggunakan 
difraktometer Xc di Curtin University 
 
Parameter MA142_Xc 
FOM 
Rp 11,53 
Rwp 19,77 
Rexp 13,40 
Gof 2,17 
Background 
B0 -17,91(23) 
B1 0,700(65) 
B2 -0,0055(5) 
B3 408,98(23) 
Sample Displacement 0,2307(59) 
Phase Scale 0,00877(79) 
Parameter Kisi a 4,213544(151) 
 
b 4,213544(151) 
 
c 4,213544(151) 
Cell Volume 74,8071(46) 
Density 3,577 
Asymetri 0,1139(37) 
U 0,0396(18) 
Gamma 0 0,48869(89) 
Derived Bragg Factor 1,59 
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Keluaran Refinement Sampel Periclase MA142 yang diukur menggunakan 
difraktometer X1 
 
Parameter MA142_X1 
FOM 
Rp 7,53 
Rwp 11,69 
Rexp 6,71 
Gof 3,03 
Background 
B0 -35,60(12) 
B1 2,63(30) 
B2 -0,0193(22) 
B3 12,53(15) 
Sample Displacement -0,3681(31) 
Phase Scale 0,01925(10 
Parameter Kisi a 4,213632(81) 
 
b 4,213632(81) 
 
c 4,213632(81) 
Cell Volume 74,81175(25) 
Density 3,577 
Asymetri 0,1413(19) 
U 0,0541(10) 
Gamma 0 0,6155(69) 
Derived Bragg Factor 2,37 
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LAMPIRAN F 
POLA MODEL YTTRIA 
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LAMPIRAN G 
POLA HASIL PENGHALUSAN RIETICA 
 
 
Yttria_X1 
 
Yttria_X2 
92 
 
Yttria_X4 
 
Periclase MA142_Xc di Curtin University 
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Periclase MA142_X1 di LPPM ITS 
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